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Résumé

De nos jours, le consommateur est de plus en plus exigeant et ne s’intéresse qu’aux
propriétés d’'usage de larticle textile. On sait que tout textile est sujet a un
vieillissement ou a l'altération de ses propriétés sous I'action des facteurs extérieurs
agressifs lors de I'exploitation de [larticle. Il est donc obligatoire de livrer au
consommateur un article textile facile a entretenir et écologique.

Pour atteindre ce but, on utilise des mélanges de fibres cellulosiques et synthétiques.
dont l'efficacité dépend de la teneur en fibres synthétiques infroissables non
hygiéniques. Pour cette raison un apprét chimique est nécessaire afin d’améliorer le
potentiel de récupération aprés froissement de l'article final.

Ce traitement est réalisé a l'aide des précondensats contenant essentiellement du
formaldéhyde qui est un produit toxique et se dégage des articles traités au cours du
stockage et de I'utilisation.

Le but de ce travail est la formulation d’'une recette d’apprét avec un dégagement
minime de formaldéhyde tout en tenant compte de la qualité de l'article traité (angle
d’infroissabilité et résistance a la traction). Cette étude est divisée en trois parties :

- La premiére consacrée a I'étude de l'influence de la nature des réticulants et
des catalyseurs sur les indices de qualité de l'article traité (la résistance a la
traction et Il'angle d’infroissabilité) ainsi que sur le dégagement du
formaldéhyde libre et totale.

- La deuxiéme, ou a été étudiée la stabilité des appréts a I'hydrolyse par un
cycle de (10) lavages a difféerentes températures.

- Latroisieme ou est reporté I'étude de I'effet de I'addition de I'éthyléne glycol et
l'urée sur le dégagement du formaldéhyde.

Les résultats obtenus ont aboutis a élaborer une formulation d’apprét avec un
dégagement moindre du formaldéhyde.



Abstract

Nowadays, the consumer is more demanding and he is only interested in the use
properties of the textile article. We known that all textile is a subject to an
obsolescence ageing or to an adulteration of its properties under the action of
aggressive outdoor factors during the exploitation of the articles. So it's obligatory to
deliver to the consumer a good which is easy to be maintained and ecological.

In order to rich this aim we use a mixture of cellulosic and synthetic fibres. The
efficient of which depend on the grace of crease resistant synthetic and non hygienic
fibres. For this reason, a chemical treatment is necessary in order to improve the
savage after the crumpling potential of the goods.

This treatment is done thanks to précondensats contained mainly from formaldehyde
which is a toxic product free one self from treated goods during the stocking and the
use.

The aim of this work is the formulation of a treatment collection which trifling clearing
of formaldehyde taking into account of the treated article. This study is divided into
three parts:

- The first deals on the study of the influence of nature of influence of
réticulants and catalysts on the index of quality of the treated article(tensile
strength and the angle of infroissability) as well as the clearing of free and
integral formaldehyde.

- The second one where the stability of the treatments were studied by the
hydrolyse by a cycle of 10 washings in different temperatures.

- The third where the study of the effect of the addition of the ethylene glycol
and the urea on the clearing of the formaldehyde.

The reached results end in an elaboration of treatment formulation with a lesser
clearing of formaldehyde.
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INTRODUCTION



INTRODUCTION

L'air intérieur que nous respirons n'est pas a l'abri de la pollution. De nombreuses
substances chimiques (résine, colle, vernis, solvant, peinture) utilisées dans la
production de matériaux de construction ou de bricolage, d'articles de décoration ,
d'ameublement ou d’habillement, peuvent étre nocives. Ces substances, peuvent
dégager pendant longtemps des vapeurs dommageables pour la santé, notamment
du formaldéhyde et d'autres composés organiques volatils (COV). Dans nos
habitations le formaldéhyde est émis par les matériaux de construction et les tissus
d’ameublements ou d’habillements.

L’amélioration du niveau de vie et la demande des consommateurs de plus en plus
exigeante du point de vue qualité des articles textiles a mené a des recherches dans
le domaine de I'ennoblissement des articles textiles. En sachant que les articles en
cellulose naturelle principalement le coton, sont les plus répondus dans le domaine
de I'habillement pour leurs propriétés hygiéniques mais ces derniers ne sont pas
exempts de défauts, leurs probléme majeur est le froissement et le rétrécissement au
cours de l'usage.

Pour diminuer le taux de déformation de ces articles, on utilise des mélanges de
fibres cellulosiques et synthétiques dont I'efficacité dépend de la proportion entre ces
fibres. Pour cette raison un apprét infroissable est nécessaire afin d’améliorer leurs
potentiel de récupération apres froissement.

Ce dernier s’accompagne par une régression des propriétés dynamométriques
originales de I'article ainsi par un dégagement d’un produit toxique, le formaldéhyde
lors de I'utilisation des tissus apprétés.

Le formaldéhyde peut causer effets néfastes sur la santé on peut citer: les
symptomes irritatifs (yeux, nez, la gorge,...), des symptdmes généraux ( maux de
téte, nez congestionné, nausée,...)et des effets neuropsychologiques. Il est
également un cancérigéne probable ( risques plus élevé du cancer des sinus pour
les personnes ayant travaillé ou exposé au formaldéhyde pendant plusieurs
années).

La toxicité du formaldéhyde a conduit de nombreux pays a réglementer son
utilisation. Les Etats-Unis, le Canada, I'Allemagne et différents pays Nordiques(
Danemark, Suéde, Pays-Bas) ont entrepris dés le début des années 80 de réduire et
de réglementer les émissions de formaldéhyde provenant des tissus et des
matériaux de construction.

Le but de notre travail consiste a la mise en ceuvre d’un régime de traitement avec
un moindre dégagement du formaldéhyde tout en tenant compte de la qualité de
I'article traite.



PARTIE THEORIQUE



1.1. CONSTITUTION CHIMIQUE ET MORPHOLOGIE DU COTON

La cellulose représente un polysaccharide dont la macromolécule est constituée par
une chaine de groupements B-glucose liés entre eux par une liaison B-glucosidique
C1—0-C4 de formule

CH,OH CH,OH H 0OH
o b " h
o H A Lo

OH H OH H H :
HO 3 H H o

H ©OH H OH CH,OH

n—2
Cellobiose 10,3 &
_/ /_ 2

Le nombre n de groupements B-glucose contenus dans la macromolécule définit le
degré de polymérisation. Le degré moyen de polymérisation est compris entre 2000
et 3000 et dépend de la provenance et de I'état de la fibre de cellulose (blanchie,
mercerisée, teintée etc.).

Outre la cellulose, la fibre de coton contient des impuretés naturelles. La composition
moyenne d’une fibre de coton mare en % :

- Cellulose 94

- Matiéres cireuses 0,6

- Matieres organiques 0,8

- Matiéres azoteuses 1,3 (dans le canal)
- Matiéres pectiques 1,2

- Matiéres minérales 1,2

- Matiéres inconnues 0,9

- Matiéres colorantes traces

L’observation microscopique d’une fibre de coton révéle la présence de plusieurs
couches concentriques. De la périphérie au centre, il y est observé (fig 1.1) :

o Une couche protectrice de nature cireuse : la cuticule

o Une couche mince constituée essentiellement de la cellulose : la couche
primaire

o Une seconde couche de cellulose trés épaisse: la couche secondaire,
constituée par une superposition de couches trés minces disposées en
spirales par rapport a I'axe de la fibre. Les fibrilles ainsi définies présentent
des zones cristallines ou amorphes. Le degré de cristallinité de la cellulose est
de l'ordre de 70%

o Une partie évidée au centre : le lumen ou canal.

Chaque motif élémentaire de la cellulose contient trois groupements hydroxyles : un
groupe primaire, lié au sixieme atome de carbone et deux groupes secondaires, liés
aux carbones 2 et 3. L’activité chimique de ces trois hydroxyles est différente. On
peut considérer la cellulose comme un triol de formule générale [CsH702(OH)3]. L'un



des groupements glucosidiques a la fin de la macromolécule posséde quatre
groupes hydroxyles et l'autre posséde trois groupes hydroxyles et un groupe
aldéhydique, lié au carbone 1.

Ainsi, les propriétés chimiques de la cellulose sont déterminées par la présence dans
la macromolécule des liaisons glucosidiques, des groupements hydroxyles et d’un
petit nombre de groupes aldéhydiques. Des réactions de deux types ont lieu sous
I'action de réactifs chimiques:

- Rupture de la chaine principale de la cellulose — liaison glucosidique,

- Réactions avec les groupes hydroxyles de la cellulose

Couche cireuse

Changement
. de direction

Paror primaire Parci secondaire

Fig.l.1- La fibre de coton vue au microscope

I.2. PROPRIETES PROVOQUANT LA DEFORMATION DES TISSUS DE COTON
LORS DE LEURS EXPLOITATIONS

Malgré [l'utilisation croissante des fibres chimiques, il n’en reste pas moins que
pendant bien des années encore, les vétements a base de coton sont
essentiellement confectionnés dans beaucoup de pays, gréace a leur caractére
hygiénique, en particulier pour les articles pour bébé. Cependant, cette fibre n’est
pas exempte de défauts parmi lesquels on peut citer leur faible résistance au
froissement et leur rétrécissement lors de I'exploitation pendant le lavage ou le
gonflement joue un rble essentiel dans la déformation de ces articles (rétrécissement
et froissement)

.2.1.Gonflement

Le gonflement est le changement des dimensions de la fibre au cours de
'absorption de I'eau. Les molécules de cellulose de longueur variables ne sont pas
disposées irrégulierement dans les fibres d’origine naturelle, mais forment des
fibrilles dans lesquelles les molécules de cellulose sont pour la plupart orientées par
rapport a I'axe de la fibre.

Entre les différents domaines cristallins, on rencontre les domaines semi cristallins
et amorphes qui revétent une grande importance pour les propriétés textiles
physiques et chimiques des fibres cellulosiques.



Des liaisons et forces de valences secondaires (ponts hydrogéne, forces de (Vander
Waals) entre les différentes molécules caténiformes de la cellulose stabilisent
certaines formes d’état de la fibre. Agissant dans les dimensions moléculaires, ces
forces physico-chimiques interviennent de préférence entre des chaines de cellulose
caractérisées par un haut degré d’orientation. Elles s’opposent a la modification de
'agencement relatif de différentes molécules sous I'effet de contraintes de traction,
et conditionnent ainsi les propriétés des fibres. Elles sont partiellement éclatées lors
du gonflement de la fibre.

Outre ces forces intermoléculaires, il se forme, au cours d’une réaction chimique de
la cellulose avec des réactifs polyfonctionnels, des liaisons atomiques qui entrainent
une réticulation irréversible des molécules caténiformes et, par le fait méme, une
stabilisation de I'état donné.

.2.2. Rétrécissement

Le rétrécissement ou la rétraction des articles en fibres cellulosiques est di a
différentes causes. Les premiéres, l'allongement élastique de la fibre et les
variations des dimensions de la fibre au cours du passage de I'état sec a I'état
mouillé.

La finesse ou le titre de la fibre, le type de filé et la construction du tissu exercent
des influences d’ordre secondaire, de moindre portée, sur la stabilité dimensionnelle.

Au cours des différentes phases de transformation, la fibre est exposée a des
contraintes de traction qui entrainent une modification de sa longueur. La
déformation que subit la fibre au cours des processus de transformation est d’autant
plus prononcée que la modification de sa longueur par unité de force est plus
grande.

Suivant la caractéristique force/ variation de longueur, la fibre se trouve fixée dans
un état de déformation variable dans le filé. Le filé proprement dit et la marchandise
absorbent eux aussi de fagon différente d’autres contraintes de traction pendant les
différentes phases de transformation. Ces contraintes latentes déterminent
finalement I'importance de la rétraction de la marchandise.

Au cours du passage de l'état sec a I'état mouillé, le gonflement de la fibre
cellulosique, qui se déroule moyennant augmentation du diamétre et réduction de la
longueur de la fibre, déclenche la rétraction ou le rétrécissement de la marchandise
textile plane. Le retour de la fibre a sa longueur initiale dépend de son mode
d’assemblage dans le filé ou le tissu, donc de la construction de la marchandise.

11.2.3. Froissement

La tendance au froissement dépend, tout comme les propriétés mécaniques, des
caractéristiques structurales des fibres cellulosiques. On observe généralement une
forte tendance au froissement dans le cas d’'un haut degré d’orientation, alors que
cette tendance au froissement diminue en méme temps que le degré d’orientation

[1].



En soumettant par exemple la fibre de constitution ordonnée et possédant des
domaines cristallins étendus a un pliage, on constate que la contrainte exercée agit
difféeremment sur les couches de fibres[1].

Les couches éloignées de la ligne de pliage sont comprimées. Les micelles
s’écartent les unes des autres, a cause de leur faible extensibilité, et occupent une
nouvelle position préférentielle.

La fibre continue en conséquence d’occuper cette nouvelle position. Les
froissements qui se produisent alors ne peuvent disparaitre sans l'intervention d’un
nouvel état de contrainte.

Les groupements OH de la cellulose sont a l'origine de la tendance au froissement
dont l'intensité est conditionnée par les caractéristiques structurales des fibres.

Le titre des fibres et la construction des filés, exercent entre autres une influence sur
la tendance au froissement que les fibres de titre plus fin. On constate par ailleurs,
que les tissus constitués de filés de hautes tensions et de textures serrés ont
généralement plus fortement tendance a se froisser plus que l'article de texture plus
ouverte, fabriqué de filé de torsion moindre.

I.3.AMELIORATION DES PROPRIETES DU COTON

L’amélioration de [I'entretien du coton nécessite son traitement par des
précondensats (réticulants), cependant ceux utilisés principalement et donnant le
meilleur résultat sont ceux contenant du formaldéhyde.

En outre, il existe actuellement des résines onéreuses n'utilisant pas le
formaldéhyde.

La qualité d’'un apprét infroissable dépend de plusieurs parameétres :
- prétraitement des tissus;
- nature des agents de réticulation;
- état de gonflement;
- nature du catalyseur.

1.3.1.Prétraitement des tissus destinés a I’apprét infroissable

Dans le cas d’'un apprét par réticulation, il faut que le désencollage soit total. Ainsi le
taux de produits d’encollage doit étre inférieur a 0.1%, si non il est crée des pontages
entre les résidus d’encollage: il se crée une crolte de la fibre et on dépense le
réactif.

En ce qui concerne le débouillissage, il doit étre de trés bonne qualité. L’apprét par
réticulation se fera par foulardage dans un bain froid relativement visqueux, d’'ou le
tissu doit étre hydrophile[2].

Il est recommandé de faire un mercerisage pour deux raisons:
Le mercerisage entre un peu dans la fibre et augmente la partie accessible, puisque
ce n'est que dans les parties accessibles qu’on peut créer des pontages. De plus le



mercerisage entraine une amélioration des propriétés mécaniques qui compensent
les pertes de propriétés mécaniques lors de I'apprétage des tissus.

1.3.2.Réticulation et nature des agents de réticulation
l. 3.2.1.Réticulation

C’est pratiquement aujourd’hui obligatoire vu la qualité que I'on exige de livrer au
consommateur un article textile qui ne se froisse pas. Cela est réalisé par le moyen
de l'apprét par réticulation qui est un apprét chimique, conférant aux tissus de coton
un caractére infroissable et irrétrécissable.

La réticulation est une réaction de condensation entre le réticulant et la fibre
cellulosique, en présence de catalyseurs, et ayant pour but la modification de la
cellulose en créant des pontages entre les chaines macromoléculaires, ce qui
empéchent la fibre de se gonfler et par la suite de se dégonfler [2].

Au cours de la condensation des dérives N-méthylolés avec les groupements
hydroxyle de la cellulose, 'atome d'oxygéne du groupement hydroxyle de la
cellulose se lie a l'atome d'azote des réticulants par lI'atome de carbone du
formaldéhyde moyennant élimination de I'eau ou d’un alcool selon le principe : [2] [3]

-

—_ —_
Cell—OH + ROCH;— N[ ~—ROH Cell—O0—CHy— N

Les solutions des dérivés N-méthylolés sont des mélanges en équilibre entre eux,
contenant en plus du dérivé N-méthylolé, le formaldéhyde libre ainsi que le dérivés
contenant le groupement NH :

SNH O+ CHO

™ N — CH,OH >

e

L’établissement des état d’équilibre est en fonction des divers parameétres
réactionnels : [3 ][4 ][ 5]

- le rapport molaire de dérivé N-méthylolés;
- la température de condensation et la concentration en catalyseurs.

Le traitement des articles textiles en fibres cellulosiques en moyen des solutions
aqueuses de dérivés N-méthylolés, en conséquence, en fonction de la réactivité; de
la vitesse d’hydrolyse, de I'état d’équilibre, de la température, de la concentration
d’emploi et de la nature du catalyseur, non seulement a la réticulation transversale
désirée de la cellulose :
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Cell—O—CH,— N N—CH,— O— Cell

Mais aussi a cause du formaldéhyde libre contenu dans la solution a une réticulation
transversale des molécules de la cellulose par des méthylénes-ethér[4].

Cell— CHy— O— Cell

L’apparition de groupement NH libre aboutit également a une auto-réticulation de
I'agent de finissage[6].

La molécule du polymeére qui se forme en I'occurrence peut étre lié chimiquement a
la fibre de cellulose et rendre solide au lavage par fixation, par l'intermédiaire d’'un
ou plusieurs groupes méthylolés et par conséquent provoque les pertes dans les
propriétés mécaniques et I'altération du touché[ 6 ].

.3.2.2.Les réticulants

Le choix des types de résines est déterminant pour les propriétés au porté et la
formation de formaldéhyde libre. La recette de la solution des produits réticulant est
d’'une importance particuliére dans l'obtention de caractéristiques équilibrées. Par
une réticulation trop poussée, la résistance a l'usure et la solidité a I'abrasion
peuvent étre diminuées. A l'inverse lorsque la réticulation est trop faible, ce sont le
contrdle du rétrécissement, la structure superficielle, le touché et la stabilité des
plissages qui sont insuffisants[ 7].

Le type de réticulant a utiliser dépend en premier lieu des conditions que doit remplir
la marchandise ayant regu le traitement infroissable, de la composition et la
construction du tissu ainsi du procédé appliqué[8].

Tandis que le traitement infroissable, réalisé avec un produit qui modifie la cellulose
par I'application a lintérieur ou sur la fibre des produits de polycondensation, fait
preuve d’'une moindre résistance au lavage a I'ébullition[8].

Les propriétés que doit posséder un réticulant sont : [8]

- Une trés bonne aptitude a la réticulation dans les conditions données.

- De bons effets de finissage permanent (un niveau de défroissement
élevé pour une faible diminution des solidités a la lumiére).

- Un touché doux et plein;

- Permanence au lavage, au chlore et la décomposition par hydrolyse;

- Aucune altération de la nuance et aucune diminution des solidités a la
lumiére.



Les premiers essais de traitement infroissable de la cellulose ont été réalisés avec
du formaldéhyde. On constate qu'on obtient des résultats nettement meilleurs, en
utilisant le formaldéhyde sous la forme de composés[9].

Actuellement on travaille presque uniquement avec les dérives N-méthylolés, que
'on obtient en faisant réagir le formaldéhyde avec des dérivés contenant des
groupements NH et NH, appropriés. Tous les dérivés N-méthylolés permettent en
principe d’obtenir des angles de défroissement a sec de niveau semblable. Selon la
stabilité a I'hydrolyse et la réactivité des réticulants on peut les classer en groupes
suivants : [8]

1.3.2.2.1.Produits auto-réticulants

lls font partie de ce groupe les produits de condensation urée -formaldéhyde a I'état
non éthérifié ou sous la forme éthérifiée partiellement ou complétement avec du
méthanol,par exemple la diméthylol-urée (DMU) : [ 8 ]

NH - CHCH
o=C
“NH-— CH,CH
Les résines urée-formol sont obtenues par la réaction d’'une molécule d'urée avec
deux molécules de formol :

_ .- . _NH— CH,0H
“NHj 20 O = Coig — CH,0H

Par I'action d’un catalyseur générateur d’acide et sous I'action de la température, on
obtient une polycondensation qui aboutit a la formation de cristaux.

N — CH,CH N — CH,CH HI— CHy— N— CH,CH
| | | |
0=C¢ +  O=C — O=¢ §=C
HIN— CH,COH HIN— CH,COH HIN— CH,— N— CH,CH

C’est la formation de ces cristaux a I'intérieur de la fibre qui permet de limiter par la
suite son gonflement dans I'eau et de ce fait, son retrait. Il n'y a pas de liaison
chimique qui se forme entre la résine et la cellulose. Malheureusement, a I'hydrolyse,
ces cristaux ont une stabilité limitée qui se traduit par un effet irrétrécissable peu
solide au lavage] 8 ].

On enregistre une modification de la solidité a la lumiere des teintures obtenues
avec certains colorants réactifs ainsi qu’'une certaine raideur des articles apprétés
par la suite de la présence des produits d’auto condensation, pour le touché doux on
utilise de préférence le produit éthérifié. En outre, leur application apporte une forte
concentration résiduelle de formol sur le tissu[ 9 ].



1.3.2.2.2.Produits aussi bien auto-reticulants que réactifs

Ce sont des acétals liquides obtenus a partir des dérivés méthylolés libres de la
mélamine aprés éthérification[10]. Elles sont constituées de molécule plus grosses
qui forment, suivant le méme mécanisme de polycondensation, des cristaux plus
solides au lavage et donc conféerent un meilleur effet irrétrécissable que celui obtenu
avec les urée-formol. Dans certains cas, on note une diminution de la solidité des
teintures a la lumiere des colorants| 9 ].

Au cours du lavage au chlore, on n'observe certes pas de diminution de la
résistance, mais un jaunissement selon le traitement, pour cette raison on les utilise
comme additifs a effet tampon. Quant au formol les taux résiduels sur textile apprété
restent importants[ 9 ].

H- . JH H\N - -~ CHpOH
I T T
/ \ﬁ/ N H \ﬁ/ \\c|/ “H
|
T /N M /N
\C/ \(|j/
|
I T
o’ “H B “CH,oH
melamine Diméthylol-mélamine

RESINES MELAMINES
1.3.2.2.3.Produits réactifs

Ces produits présentent la plus grande classe de réticulants. lls sont des produits de
composition trés variée. Sur le marché, est apparue aprés la seconde guerre
mondiale, une nouvelle génération de résines N-méthylolées. Ce sont des dérivés
de glyoxale mono-ureine.

o=

A
HOHC—N ¥ — CHOH

HC —CH

HO CH

RESINE DMDHEU

C'est le type de réactif le plus employé aujourd’hui. Elle se distingue de la
diméthylol-éthyléne-urée uniquement par la substitution des positions 4 et 5 du cycle



pentagonal par un groupe hydroxyle, mais offre d'importants avantages en ce qui
concerne la technique d’application[ 9 ].

Elles se caractérisent par une possibilité de réaction chimique de substitution sur les
groupements hydroxyle (OH) de la cellulose. Cette liaison, solide au lavage méme a
90°C, garantit une plus grande permanence des effets irrétrécissable. De plus, les
touchers obtenus sont plus souples qu’avec les résines précédemment citées [ 9 ].

Pour améliorer le comportement de ces résines réactives vis-a-vis de la rétention du
chlore et des résistances physiques des tissus apprétés, ont été développés des
résines composees de glyoxale mono-ureine et de mélamine sélectionnées.

Malheureusement avec tous les types de résines précédents, le niveau de formol
résiduel sur fibre reste encore trop important pour les exigences de plus en plus
fortes du marché. Seule la modification des structures chimiques des résines
réactives a permis de résoudre en partie ce probleme. Cette opération a consisté a
éthérifier les radicaux (OH) libres des résines. Ce développement a permis d’obtenir
des taux de formol de plus en plus réduits[ 9 ].
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1.3.3.Procédés de réticulation

On dispose aujourd’hui, pour le traitement infroissable et irrétrécissable d’un trés
grand nombre de procédés qui permettent de conférer aux textiles les plus variés le
niveau optimal des propriétés (wash and wear) [ 10 ][ 11].

1.3.3.1.Réticulation a I’état sec

La réticulation a I'état sec est encore actuellement le procédé le plus répondu parmi
les méthodes de finissage permanent [12].

Ce procédé a comme particularité de réaliser la réticulation de la cellulose a I'état
sec, donc non gonflé. On donne la préférence ici a des catalyseurs acides latents,
comme des sels d’ammonium et des sels métalliques, mais on travaille néanmoins
aussi de temps a autre avec des catalyseurs acides potentiels sous la forme
d’acides faibles [8].
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Le traitement par le procédé de réticulation a I'état sec comprend les opérations
suivantes :

- imprégnation (foulard);

- séchage;

- condensation;

- lavage et adoucissage subséquent.

1.3.3.2.Réticulation a I’état humide

La réticulation a I'état humide prévoit le foulardage de la marchandise avec le dérivé
N-méthylolé et le catalyseur dans le méme bain, le séchage des tissus aux taux
d’humidité résiduelle recherché et contrdlé«voir tableau» ainsi que le stockage de la
marchandise traitée, pendant 16 a 24 heures environ a la température ambiante, sa
neutralisation et son séchage définitif.

Pour ce procédé, on utilise des dérivés réactifs (pour éviter la condensation dans le
bain), pour la réticulation de la cellulose partiellement gonflée, la réticulation a I'état
humide permet d’obtenir dans tous les cas, sur les articles mixtes a base de fibre de
polyester et la cellulose, un touché lisse et doux ainsi qu’un finissage permanent au
lavage.

Pour les articles de couleurs on devra tenir compte toutefois du faite que de
nombreuses teintures en colorants réactifs et substantifs peuvent subir une
modification de nuance, par suite du milieu réactionnel acide.

Les procédés de réticulation a I'état humide sont surtout utilisés pour les étoffes
chemises et blouses et avant tout pour le linge de lit. Il est trés important de
respecter exactement le taux d’humidité résiduelle prescrit surtout a une
température de séchage élevée. Pour un séchage trop prononcé du tissu, les effets
de finissage se rapprochent de ceux de la réticulation a sec, le catalyseur fortement
acide peut altérer la marchandise par suite de I'’hydrolyse acide de la cellulose.

Pour un taux d’humidité trop éleve, les effets de finissage se rapprocheraient de
ceux de la réticulation au mouillé mais a un degré plus faible par suite de la catalyse
trop faible.

Aprés le séchage des tissus aux taux d’humidité résiduelle voulu, on enveloppe la
marchandise d’une feuille plastique et on la stock pendant 16 a 24 heures, aprés ce
temps de stockage, on procéde au ringage et a la neutralisation pour désacidifier la
marchandise. Aprés le dernier ringage on exprime la marchandise[8].
1.3.3.3.Procédé a I’état mouillé

1.3.3.3.1.Réticulation a I’état mouillé en milieu acide

Pour ce procédé on emploie des dérivés N-méthylolés stables a I'hydrolyse que I'on

fait réagir avec la cellulose gonflée, en présence d'un acide fort, a la température
ambiante.
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On foulard le tissu que l'on stocke pendant 1 a 2 heures a I'état enroulé et
moyennant rotation. On acheve la réaction au cours d’une rotation de 16 a 24
heures au total, puis on procéde a un lavage subséquent [8].

1.3.3.3.2.Réticlation a I’état mouillé en milieu alcalin

Son application est limitée aux fibres de cellulose naturelle. La réticulation alcaline
est pratiquée avec la cellulose a I'état gonflé au moyen des dérivés polyfonctionnels:
épichlorhydrine, les dérivés de dichloropropanol, de dichloroalcoyléne et sulfonium.
On applique d’abord le finissage classique avec la cellulose a I'état dégonflé, aprés
dans une deuxieme phase, le traitement alcalin, ce qui permettra de combiner les
avantages de la réticulation a I'état sec avec ceux de la réticulation a I'état mouillé.

Les conditions de traitement des tissus par les différents procédés sont présentées
dans le tableau (1.1)

Tableau.l.1-Conditions de traitement des tissus par les différents procédés.

Procédé de réticulation hTJ?nnice:Jlth:’a 2302) Température(c®) Treén;gﬁoge ptl)-laic:]ess
A Tétat sec 0,5- 2 140 -150 4-6 mn | 5 -6
A l'état humide 6-8 25-30 16-24 h | 1 -2
A Tétat mouillé 60 - 80 10 - 30 16-24 h <1

La relation entre le défroissement et la diminution des résistances pour les différents
procédés de finissage permanent est présentée sur la figure (1.2.)

degré ; degré
150 4 1 7 150
] Angle de déftoissement a sec
100 0 L100 m Angle de défroissement au mouillé
B Diminition de la résistance & la déchirure
301 L= B Dimnirution de la résistance 4 l'abrasion
0 Popelne de coton non tratée
0 0 1  Eeticulation & l'état sec
104 - 10 2 Eéticulation  I'état humide
20 - 20 3 Réticulation & I'état moullé(milien acide)
304 - 30
404 40
G %

Fig.l.2- Relation entre le défroissement et la diminution des résistances pour les
différents procédés de traitement infroissable.
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La figure (1.2) permet de voir clairement que la réticulation a I'état sec donne un
niveau optimum de défroissement a sec et un bon niveau de défroissement au
mouillé, mais que I'on doit s'accommoder aussi a la diminution la plus forte des
résistances.

Par la réticulation a I'état humide on obtient, par contre, pour des diminutions faibles
de résistance un niveau presque semblable de défroissement.

Pour ce procédé, il est trés important de respecter exactement le taux d’humidité
résiduel prescrit surtout a une température de séchage trop élevée.

Pour un séchage trop prononceé du tissu, les effets de finissage se rapprochent de
ceux de la réticulation a sec, le catalyseur fortement acide peut altérer le tissu par
suite de I'hydrolyse acide de la cellulose.

Pour un taux dhumidité résiduel trop élevé, les effets de finissage se
rapprocheraient de ceux de la réticulation au mouillé, mais a un degré plus faible par
suite de la catalyse plus faible. Aussi ce procédé n’est pas rentable, vu le temps de
stockage important de la marchandise (16 a 24 heures) [8].

La réticulation a I'état mouillé fournit, pour une trés faible diminution des résistances,
uniquement un défroissement au mouillé, mais d’'un niveau tres élevé. La réticulation
au mouillé fournit, pour une trés faible diminution des résistances, uniquement un
défroissement au mouillé, mais d’un niveau tres élevé. Le milieu fortement acide peut
causer I'hydrolyse de la cellulose ainsi ce procédé n’est pas rentable.

Dans le traitement infroissable, les probléemes de résistance a I'abrasion et a la
rupture sont causés aussi par la migration de la résine a la surface du tissu au cours
du séchage menant a une distribution irréguliére des points de réticulation.

Ces problémes dus a la migration de la résine peuvent étre évités en utilisant des
meéthodes a bain court telles que I'application de mousse.

L’application de mousse contrairement aux applications conventionnelles en solution
présente certains avantages :

- le moussage d’un liquide en un grand volume permet un contréle volumétrique
acceptable et assure une répartition uniforme sur le tissu.

- en remplacant I'eau par l'air pour le transport du produit, on réalise des
economies d’énergie lors du séchage, on diminue la quantité de produits chimique
mise en ceuvre.

Ce procédé consiste a appliquer la mousse par un appareil d’enduction, I'échantillon
enduit est écrasé sur un foulard ensuite séché pendant 3 min a 150°C [14].

Ce procédé a apporté des améliorations dans les propriétés physiques de [Iarticle
traité (angle de défroissement, solidité a I'abrasion et résistance a la rupture). La
résistance a la rupture de la matiere traitée avec la mousse est plus résistante de
13.3 % en chaine et de 6.8 % en trame que celle traitée au foulard [14].
L’'inconvénient de ce procédé est linstabilité de la mousse et I'application d’un
mateériel spécial c’est pour cela qu’il n’est pas encore utilisé a I'échelle industrielle.
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1.3.4. Catalyse et mécanisme réactionnel
1.3.4.1. Mécanisme réactionnel de la réticulation
La réticulation de la cellulose ne peut se réaliser qu’en présence de catalyseur sous

I'action catalytique d’'un acide (HS ou d’un catalyseur a action acide (acide latent),
selonle schéma: [3][15][ 16 ]

Ky 50 )
SN - CH, 4 | Nu-cHy---0---B--%

fa)
4

& + H,O 4
' 2
>N-§-CH2 —CH + HS — |: \N—CHz —

k;/-ROH

4 &)
N =CH, } 45

“H,0 yd yd
() ®)
kg F {Jr CellOH
SNE + CH,0 ™
P 2 ON—CH—OCell + HS
2) @ (c)

La vitesse de décomposition ks, de la liaison carbone oxygéne conditionne la
réactivité d’'un N-méthylolé ou N-alcoxyméthylé.

Sous linfluence de lacide, il se forme a partir du dérivé N-méthylolé ou N-
alcoxyméthylé (a), moyennant séparation d’eau ou d’alcool, des ions uréidomethyl-
(carbonium-immonium)(b), qui réagissent avec un partenaire réactionnel approprié€,
par exemple avec les groupes hydroxyle de la cellulose(c). lls peuvent toutefois étre
transformés également en dérivés N-méthylolés (d), avec I'eau que I'on rencontre
dans les conditions de finissage.

Comme le facteur qui détermine la vitesse de réactivité d’'un dérivé N-méthylolé ou
N-alcoxyméthylé est la scission de la réaction carbone-oxygéne en ions
uréidomethyl-(carbonium-immonium) stabilisé par mésomérie, la vitesse de
réticulation ne dépend pas de la constitution chimique du partenaire réactionnel.

Les dérivés N-méthylolés sont scindés, en présence d’acides, non seulement sur la
liasison C-O, mais aussi sur la liaison N-C. |l se forme en l'occurrence, en plus du
formaldéhyde (f), les dérivés de base contenant les groupes NH (e).

En qualité de catalyseurs, on peut utiliser également des bases fortes. Sous leur

influence les dérivés N-méthylolés, par exemple la diaméthylolurée, sont capables
de former I'imine activé qui réagit facilement avec la cellulose selon la réaction :
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H—CH,CH N=CH, HIN— CHyOCell
I base | I
C=0 _— C=0 + Cell-CH C=0
| A= | basique |
HIN—CH,CH N=CH, H— CH,OCel

iming inackve

catalyseur
_—

1.3.4.2.Les catalyseurs

Les catalyseurs ont une importance capitale, en plus du réticulant et des additifs,
pour l'obtention des effets optimums. C’est pour cette raison qu’il faudra
spécialement tenir compte des points suivants pour le choix des catalyseurs :

Type de réactivité du réticulant ;

Conditions de condensation ;

Exigences que doit remplir le tissu apprété;

Effets exercés sur le degré de blanc ou sur la nuance de la marchandise ;
Nature de la fibre.

On classe les catalyseurs dans les trois groupes suivants :
o Catalyseurs pour le finissage classique (acides latents, catalyseurs
complexes).
o Catalyseurs pour la réticulation a I'état humide (acides potentiels).
o Catalyseurs pour la réticulation a I'état mouillé (acides potentiels).

1.3.4.2.1. Catalyseurs pour le procédé a sec

Il est utilisé essentiellement des catalyseurs ci-aprés pour le finissage permanent
des marchandises contenant des fibres de cellulose.

o Catalyseurs complexes

Mélange des sels métalliques d’acides forts et d’acides a-hydroxycarboxylique. Ces
catalyseurs a action complexante cessent de prendre de I'importance.

La fixation complexe du cation libére ici dans le cas de la condensation I'acide fort
correspondant a I'anion de sels métallique, de sorte que l'action catalysante de
I'acide permet de travailler dans des conditions de condensation plus douce ou plus
rapidement [18].

o Sels d’ammonium

L’utilisation des sels d'ammonium comme catalyseurs limite la stabilité des bains de
dérivés de formaldéhyde et d'urée ou de mélamine étant donné que ces sels
entrainent une acidification de plus en plus poussée du bain de finissage au repos
[17].

MNH4aCl  +  H;0O NH4OH + HY + CI

Il en résulte donc que les dérivés N-méthylolés risquent de réticuler avec eux méme
avant d’étre effectivement appliqués.
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Cependant I'hydroxyde d’ammonium formé lie le formaldéhyde ce qui empéche son
dégagement dans I'atelier :

- ——

4NH40H + GHCHO _ C5H12N4 + 10H,0

Comme catalyseurs a base d’ammonium on peut citer le nitrate d’ammonium
NH4NO3, chlorure  d’ammonium NH4CI, sulfate d’ammonium (NH4)>,SO4, phosphate
mono-ammonique (NH4)H2PO4, phosphate diammonique (NH4):HPO,.

o Sels métalliques

Contrairement aux catalyseurs cités déja, les sels métalliques garantissent une
stabilité limitée des bains. Ces catalyseurs convient au finissage permanent avec
les réticulants réactifs [17].

L’activité des catalyseurs a base des sels de métaux peut étre intensifiée en
ajoutant dans les bains des petites quantités de sels organiques tels que : I'acide
oxalique. Dans ce cas il est supposé que le groupement méthylol soit activé par I'ion
H* de I'acide. Comme exemple de sels métallique le nitrate de zinc Zn(NOs),, le
chlorure de zinc ZnCl; et le chlorure de magnésium MgCls.

1.3.4.2.2.Catalyseurs pour la réticulation a I’état humide

lls sont des catalyseurs acides potentiels. lls s’emploient uniquement avec des
réticulants réactifs. La plupart de ces catalyseurs sont des mélanges d’acides
organiques avec des dérivés N-méthylolés.

Le catalyseur doit assurer en principe trois fonctions lors de la réticulation a [I'état
humide a savoir : [19]

'établissement de ['état d’équilibre entre le dérivé N-méthylolé et le
formaldéhyde hydraté;

la réticulation du dérivé N-méthylolé avec la cellulose;

la réticulation de la cellulose avec le formaldéhyde.

Ces phénoménes peuvent se dérouler dans l'ordre exact et donner des effets de
finissage optimaux seulement qu'on tienne compte simultanément du type du
réticulant, de la quantité de catalyseur, du taux d’humidité résiduelle et du substrat,
de maniére a les choisir les uns en fonction des autres.

1.3.4.2.3.Catalyseurs pour la réticulation a I’état mouillé

La réticulation de la cellulose completement gonflée avec des dérivés N-méthylolés
est réalisée avec des catalyseurs acides potentiels. Les acides minéraux,
principalement I'acide chlorhydrique et I'acide sulfurique conviennent plus a ce type

de réticulation.

La réticulation a I'état mouillé est pratiquée principalement sur tissus en fibres
cellulosiques, en vue d’obtenir de bons angles de défroissement au mouillé.
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1.4.Stabilité de I'apprét infroissable

Au cours de I'exploitation, les tissus apprétés, par les dérivés N-méthylolés soumis
aux traitements dans diverses solutions (particulierement au lavage), contenant
entre autres les produits acide, basiques ainsi que des dérivés chlorés.

Sous l'influence de ces agents, la décomposition des dérivés N-méthylolés en ses
constituants de base a lieu par hydrolyse ou peuvent retenir du chlore (dans le cas
du traitement par les dérivés chlorés).

1.4.1.Stabilité a I’hydrolyse

La décomposition d’'un dérivé N-méthylolé en ses constituants de base est accélérée
catalytiguement ou non seulement par des acides, mais aussi par des bases [8].

Comme exemple de [linfluence catalytique des acides et des bases sur la
décomposition de ses dérivés, nous reproduisons dans la figure (1.3) les constantes
de vitesse de la décomposition du premier groupe méthylol de la diméthylol-
propyléne-urée en monométhylol propyléne-urée et en formaldéhyde, a gauche, en
fonction de la quantité d’acide chlorhydrique et soude caustique ajoutée, et, a droite,
en fonction du pH pour une température de 70°C [4]. On constate que la
décomposition en présence d’alcali se déroule beaucoup plus rapidement qu’en
présence d’'une quantité d’acide équivalente. Les constantes de vitesse sont
également ici directement proportionnelles a la quantité d’alcali ou d’acide ajoutée
[12].
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Fig.1.3- Constantes de vitesse d’hydrolyse du premier groupe méthylol de la
diméthylol-propyléne-urée, a70°C, dans une solution aqueuse a 0,5mole.

Au cours de la réticulation de la cellulose avec les dérivés N-méthylolés on obtient
dans le cas idéal des N,O-acétals :
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SN—CH—0—Cell  + H,0

ST _ _
DN-—CH~CH + HO—Cd >

Les liaisons acétals C-O et N-C peuvent étre scindées sous l'influence d’acides. La
comparaison des valeurs des constantes de vitesse K; et K, concernant
respectivement la scission des liaisons C-O et N-C montre que K; sont 1000 fois
plus grandes que K> et cela pour des dérivés N-alcoxyméthylés trés réactifs. Les
valeurs de K; et Ky se rapprochent lorsque la réactivité d’'un dérivé N-alcoxyméthylé
diminue [17].

Le fait que les valeurs concernant K; sont nettement plus grandes que les valeurs
valables pour K, signifie que I'hydrolyse de la liaison N-C ne se produit qu’aprés
scission de la liaison C-O. En d’autres termes, il se forme tout d’abord le dérivé N-
méthylolé, qui se scinde en dérivé contenant des groupes NH et en formaldéhyde.

O

A N P

N—CH,OCH, + H,O —CH;CH + H;©O R—N NH+CH,O

Comme le groupe méthoxy manifeste une faible tendance a la scission que les
autres groupes alcoxy, on comprend que la vitesse de la scission de la liaison N-C
de tous les dérivés alcoxy-méthylés est indépendante du radical alcoxy [5 ][20 ].
On a constaté que I'hydrolyse d'une liaison réticulée avec des dérives N-méthylolés
a lieu, en premier lieu, a la suite de la scission de la liaison acétal C-O [17].

SN—CH—0—Cell  +  H0

>N—CH2—OH +  HO—Cell >

1.4.2.Stabilité au chlore

Les textiles en fibres cellulosiques sont fréequemment traités avec des produits de
blanchiment contenant du chlore actif. Suivant la constitution chimique de dérivés
méthylolés employés pour le finissage permanent, une quantité de chlore plus au
moins grande se trouve au cours de cette opération, fixée sous la forme de
chloramines azotés [5].
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Au cours du repassage, les chloramines se décomposent avec la formation de
HCI+O selon le principe :

0 0
tD
R_N N_c R—N
+ B @— NH + HI + ©
CH CH, CH CH,

L’acide chlorhydrique et 'oxygéne formés peuvent influer négativement sur les
propriétés dynamomeétriques des fibres par I'’hydrolyse acide et par oxydation de la
cellulose.

I.5.Moyens de réduction du dégagement du formaldéhyde

Ces derniéres années, l'impact sur I'environnement et sur la santé des pesticides,
colorants et produits chimiques appliqués sur les produits textiles sont
fréquemment évoqués et ces consécrations ne sont pas sans conséquences sur la
mode et la conception de I'habillement [21].

Aprés la réticulation il y a toujours des restes de produits qui ne réagissent pas. Bien
que la réaction de réticulation soit congue pour polymériser tout le formaldéhyde
disponible dans le tissu [22].Une partie des produits libére du formol. Donc il y a des
amines qui proviennent des agents de réticulation et du formol, ce qui donne des
chloramines, méthylamines. Le formol apportant le méthyle et 'amine apportant la
méthylamine. Or la méthylamine c’est ce qui se forme qu’on a des poisons.

Au Japon, des tissus apportés sont exigés par la loi pour contenir moins de 75 ppm
de formaldéhyde libre, comme mesuré par la loi décrite Iégalement "loi112" [23][24].

Les seuils auxquels des individus allergiques au formaldéhyde réagira aux tissus a
été estimé a environ de 500 ppm de formaldéhyde libre, en utilisant une
modification de la technique acide chromotropique n’utilisant pas I'acide ou la haute
température [25]. Cependant, quelques individus peuvent réagir a la piéce rapportée
examinant avec du formaldéhyde aux concentrations aussi basses que 30ppm [27].
Bien qu’il y ait aucun réglement de contenu en formaldéhyde libre dans les tissus
construit aux USA, le réglement 29CFR1910-1048 d’'OSHA régle la limite
d’exposition pour des ouvriers dans l'industrie textile a 1part de formaldéhyde par
million de parts d’air comme moyenne de 8 heures par jour [26].
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En raison de ce reglement, l'industrie textile aux USA s’est déplacée aux résines
donnant des tissus avec des quantités inférieures de formaldéhyde libre et
actuellement des réclamations que le niveau moyen de formaldéhyde libre contenu
dans des textiles faits aux USA est approximativement 100 a 200 ppm [27].

Les résines de formaldéhyde les plus anciennes ont été basées sur le formaldéhyde
d’'urée (urée de diméthylol) et la mélamine, les tissus traités avec ces résines ont
contenu les niveaux élevés de formaldéhyde libre [22] [27].

Les années 60, un grand pourcentage de fabricants de textile se sont déplacés a
I'utilisation de l'urée de dihydroxyethyléne de diméthylol (DMDHEU) qui a rapporté
des tissus avec du formaldéhyde libre approximativement de 500 ppm [27] [28].

Depuis 1970, la plupart des fabricants se sont déplacés a l'utilisation de glycolate ou
méthylate de DMDHEU, qui a rapporté des tissus a 300 ppm. Les tissus traités avec
les derniéres résines modifiées de DMDHEU contiennent moins de 75 ppm [28].

Il existe d’autres méthodes pour diminuer le taux de formol libre étant donné que le
lavage n’est pas toujours effectué car il colte beaucoup d’argent vu le probléme de
concurrence des prix. Le formol peut étre neutralisé par application des accepteurs
de formol comme l'urée et I'éthyléne glycol.

1.5.2.Diminution du dégagement du formaldéhyde
Le dégagement du formaldéhyde peut étre réduit par :

- utilisation des résines sans formol libre ou réactive a bas taux de formol.

- utilisation d’'un lavage soigneux.

- utilisation des accepteurs de formol lors du stockage des tissus ou dans le
bain d’apprétage.

1.5.2.1.Utilisation des résines a bas taux de formol et sans formol
1.5.2.1.1.Résines réticulantes sans formaldéhyde

Parmi ces résines on peut citer entre autres, les divinyles sulfones avec des groupes
épychlorhydrine, des disisocyanates et des composés diépoxydes.

Cependant, avant l'utilisation de ces composeés, il faut considérer qu’ils peuvent
souvent étre extrémement toxiques, inefficaces et chers, leurs conditions
d’application sont alors inacceptable et la plupart du temps les propriétés des tissus
sont amoindries. Certains d’entre eux réveillent cependant de grandes espérances.

Dans les combinaisons de la cyanamide avec les acides phosphoniques ou
phospnhoriques les acides ne présentent pas de problemes mais la cyanamide est
toxique. Les tissus apprétés avec ces systémes doivent étre lavés a fond. La nuance
et l'intensité des couleurs peuvent étre altérées aprés finissage [21]. Il existe aussi
des résines a base des dérivés d’'imidazolidones (produits de transformation du
glyoxal). Tel que le Quecodur FF.
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Le Quecodur FF

Ce dernier est une résine réactive sans formol a base de 4,5-dihydroxy-1,3
dimethylimidazolédinon-2.

Le traitement par le Quecodur FF, garantit un tissu pratique sans formol libre mais
au prix de certains inconvénients : [21]

v' nécessite une dose d’emploi plus importante afin d’obtenir des performances
comparables aux produits précédents.

v" un lavage et un séchage supplémentaire.

v possibilité d’altération de I'aspect du tissu.

.5.2.1.2.Résines réactives a bas taux de formol

Elles sont apparues sur le marché des résines a bas taux de formol résiduel
possédant une bonne réactivité. Cependant, elle demande une attention accrue sur
les conditions d’application et de condensation [21].

Afin de proposer pour ce type d’application un produit facile d’emploi THOR
CHEMIE a mis au point le Quecodur SLF conc, une résine a faible taux de formol a
base de 1,3-diméthylol-4,5 dihydroxyethyléne urée, caractérisé par un trés bas taux
de formol aux concentrations d’emploi habituel, tout en assurant de trés bonne
performances techniques [21].

Ces résines polymérisées pendant 60 secondes donnent un taux de formol libre de
55 ppm qui est inférieur a la valeur limite qui est de 75 ppm. Un temps de
polymérisation de 90 secondes réduit encore le taux de formol (presque 40 ppm).
L’angle de défroissabilité se situe entre 195° et 215° (en chaine et en trame), la
perte de résistance dynamométrique en trame entre 24 et 31% [9].

Les résines éthérifiées sont encore appelées communément «résines pauvres en
formol». Néanmoins, des exigences particuliéres, comme celles déja rencontrées,
par exemple sur le marché japonais, risquent de se développer rapidement.

Dans ce cas, les résines dites pauvres en formol ne sont pas adoptées. C'est pour

ce but que I'on rencontre maintenant sur le marché des résines thermodurcissables
sans formol. Elles sont a base de diméthyl-dihydroxyéthyléne-urée Dme(OH),EU[9].
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1.5.2.2.Application d’un lavage soigneux

La réaction entre le réticulant et la cellulose utilise un catalyseur acide et exige la
chaleur. Bien que cette réaction soit congue pour polymériser tout le formaldéhyde
disponible dans le tissu, le formaldéhyde libre peut étre présent dans le tissu fini
pour deux raisons : [22]

v un certain catalyseurs acides peut rester dans le tissu est exposé a la chaleur,
comme est produit quand au contact avec la peau dans les conditions de port
normal.

v' une partie de la résine peut entierement ne pas réticuler et peut se dégrader
une fois exposée au chlore.

Ces deux raisons rend le lavage aprés réticulation une opération indispensable pour
minimiser le taux de dégagement de formaldéhyde.

Le lavage et le séchage supplémentaire du tissu déja résiné renchérissent
considérablement le prix de revient au métre, ce qui est difficlement concevable,
compte tenu du marché actuel [21].

De plus le lavage diminue la valeur de I'angle de défroissement, ce qui pourra créer
des difficultés pour la commercialisation des marchandises, si le client est trés
exigeant [23].

1.6.Contréle de la qualité de I’apprét infroissable

Pour assurer la qualité, les tissus doivent étre testés régulierement. A cet effet, on
prend des échantillons représentatifs de la marchandise apprétée qui sont traités et
fixés conformément aux directives des confectionneurs. Les propriétés suivantes
devraient étre examinés : [8]

résistance dynamomeétrique;

résistance a la déchirure;

note de froissement;

stabilité des plissages;

stabilité a I'abrasion;

stabilité aprés 5,10 et 15 cycles de lavage;
changement de la nuance et I'intensité des couleurs.

AN NN N NN

1.7.Choix de la méthode de détermination de la teneur en formaldéhyde

Les méthodes fiables et peu compliquées pour la détermination du formaldéhyde
libre dans les produits préservés avec des donateurs de formaldéhyde sont
souhaitables pour diminuer le risque de la dermatite allergique de contact [29].

Parmi les méthodes de contréle les plus communes pour mesurer le formaldéhyde
dans les tissus trouvées dans la littérature médicale sont : la méthodes du réactif de
Schiff et la technique d’acide chromotropique, dont toutes les deux produisent du
formaldéhyde apres chauffage des échantillons [22] [30].
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La méthode acide chromotropique indirecte est une méthode qualitative simple qui
est généralement employée dans les cliniques dermatologiques [22]. L'analyse est
basée sur la couleur violette formée a la réaction entre le formaldéhyde libre
s’évaporant du produit et de I'acide chromotropique [31] [32].

En plus, la méthode de réactif de Schiff expose le tissu a I'acide. Puisque 'acide et la
haute température peuvent causer la dépolymérisation de certains ou toutes la
résine réticulée du tissu, on I'a suggéré que ces méthodes mesurent librement le
formaldéhyde polymérisé et peut parfois surestimer la teneur en formaldéhyde libre
du tissu dans les circonstances de port normale [22] [30].

Quelques investigateurs ont employé les variations de la technique acide
chromotropique, qui n’expose pas le tissu a l'acide et ou le tissu est traité a la
température ambiante, pour obtenir une évaluation plus précise du contenu de
formaldéhyde libre des tissus [25] [33].

Plus récemment, lindustrie textile a employé de plus nouvelles techniques qui
essayent d’estimer la quantité de formaldéhyde libre libérée par le tissu dans les
circonstances de port normal [34].

La méthode standard courante employée par I'industrie textile est décrite dans la loi
Japonaise pour la commande des biens d’équipement ménager contenant des
substances nocives : Loi 112 de 1973. Cette méthode n’expose pas les échantillons
de tissus a I'acide et traite les tissus a la température de corps pour rapprocher les
conditions éprouvées quand le tissu contacte la peau [23]. Dans cette méthode la
quantification du formaldéhyde libre est basée sur la condensation du formaldéhyde
libre avec l'acétate d'ammonium et I'acétylacétone (2,4 dione pentane) pour former
3,5 diacethyl-1,4dihydrolutidine fluorescent (acétylacétone méthode) [35].

Au cours de I'analyse de la teneur de formaldéhyde libre de certains tissus apprétés
par les différentes techniques de contrdle, un tissu Iéger de chemise de coton 100%
fabriqué aux USA a montré 2000 ppm de formaldéhyde libre mesurés par I'essai de
Merck et une trés forte valeur une fois examiné en utilisant la méthode de Schiff.

L’essai de Merck est réalisé en immergeant un morceau 1x1 cm de tissu dans

5 ml de HCI a 0,1N. Chauffant le spécimen dans un bain d’'eau a température
>a66°C pendant 10min, permettant a la solution de se refroidir a la température
ambiante, ajoutant 10 ml de NaOH concentré au surnageant. Plongeant ensuite une
bande d’essai dans ce mélange et comparant la couleur de la bande a un nuancier
normalisé, donnant une mesure semi quantitative de contenu de formaldéhyde de
tissu qui peut étre convertie en ppm.

Puisqu’il était peut probable qu’un tissu pareil fabriqué aux USA contiendrait ce haut
niveau de formaldéhyde libre, le tissu a été envoyé a un laboratoire commercial
indépendant de textile pour étre analysé de nouveau. Le tissu n’a montré que 24
ppm de formaldéhyde libre une fois mesuré par la méthode décrite dans la loi
Japonaise 112.

Dans la méthode Japonaise, un spécimen de 2,5 gr de tissu est immergé dans

100ml d’eau, ensuite chauffer a 40°C dans un bain marie pendant 1 heure. Prendre
5ml de [l'extrait et ajouter a 5ml de réactif d’acétylacétone (150g d’acétate
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d’ammonium+3ml d’acide acétique+2ml d’acétylacétone+eau a1000ml) et puis placer
dans un bain marie pendant 30 min additionnelles. Aprés refroidissement a la
température ambiante, déterminer I'absorbance maximum entre 412 et 415nm.
Parallélement faire un essai a un blanc contenant 5ml du réactif d’cétylacétone et
5ml d’eau. Déterminer la teneur en formaldéhyde en utilisant la courbe d’étalonnage.

La comparaison des méthodes de détermination de la teneur en formaldéhyde des
textiles est présentée dans le tableau (1.2)

Tab.l.2- comparaison des méthodes de détermination de la teneur en formaldéhyde

Méthode Méthode Méthode d’acide Loi
. Merck .. ) .
du réactif ossai d’acide chromotropique | Japonaise
de Schiff chromotropique modifiée 112
La
temperature | geoc | > g6°C 100°C 25°C 40°C
de traitement
des tissus
Tissuexposé | ), oul NON NON NON
alacide ?
Surnageant
exposeé a Qul Ooul Oul Oul NON
acide

1.8. Le formaldéhyde et les conséquences a son exposition
1.8.1.Formaldéhyde

Aldéhyde le plus simple, Le formaldéhyde est un gaz incolore, inflammable, d'une
odeur piquante et suffocante. Il a une trés forte réactivité chimique et se condense
avec de nombreux composés pour former des dérivés de méthylol et de méthyléne.

Le formaldéhyde a pour formule chimique: CHO.
Il est connu sous plusieurs nominations a savoir: méthanal, aldéhyde formique,
formol, méthyléne oxyde et oxyméthyléne, ... [38]
Dans les conditions ambiantes habituelles, il se présente sous forme de vapeur [38].
Les propriétés physico-chimiques du formaldéhyde sont :

- masse molaire : 30,03 g/mole.

- point d’ébullition a pression normale : -19,3 °C.

- pression de vapeur: 4,4.10° a 20°C.

5,2.10° a 25°C.

- densité (vapeur) :1,036.

- solubilité dans I'eau :5,5.10°.

- mobilité dans les sols: il est trés mobile dans le sol.

- volatilité: il est trés volatile en tant que produit pur. Cependant, étant donné sa

trés importante solubilité, il n’est que peu volatile en solution aqueuse.
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Il est tres actif et peut réagir facilement avec les radicaux libres (hydroxyles) se
trouvant dans I'atmosphére. Dans la nature, il disparait rapidement par photolyse. Le
produit de réaction d’oxydation est I'acide formique [39].

Les tests de biodégradation réalisés sur ce produit ont montrés que le formaldéhyde
est facilement biodégradable :

- 87 % de la substance sont dégradés au bout de 28 jours lors d'un test basé
sur la mesure de la consommation d’oxygene dissous (test DIN 38409/51 ;
IUCLID, 2000) [40] [41] [42].

- 90 % de la substance sont dégradés au bout de 28 jours lors d’un test en fiole
fermé [43].

Sills et Allen ont réalisé des expériences sur la bioaccumulation du formaldéhyde,
leurs tests sur poissons et crevettes ne montrent aucune bioaccumulation du
formaldéhyde [44] [45], aussi la faible valeur du coefficient de partage octanol — eau
(logkow = 0,35) confirme le faible potentiel de bio-accumulation du formaldéhyde [38]
[40] [41].

1.8.2. Utilisation

Le formaldéhyde est utilisé pour la fabrication des matieres plastiques et des résines,
pour la production d'intermédiaires et a diverses autres fins.

Les résines a base de formaldéhyde et les matiéres plastiques ont représenté plus
de 60% des utilisations de formaldéhyde aux Etats-Unis en 1978. Les résines urée-
formaldéhyde (>25 % de l'ensemble des résines a base de formaldéhyde) sont
principalement utilisées comme adhésifs dans la fabrication de panneaux de
particules, de panneaux de fibres et de contreplaqués.

Le polyacétal, les résines phénoliques et les résines de mélamine, qui constituent
tous des résines a base de formaldéhyde, sont utilisés comme adhésifs dans la
fabrication de contreplaqués, les revétements de surface, les mélanges a mouler et
les résines thermodurcissables pour laminés, ainsi que dans d'autres produits, tels
que les accessoires de plomberie en plastique [38] [40] [46].

Le formaldéhyde est également utilisé comme désinfectant dans de nombreux
médicaments et cosmeétiques pour les humains, comme antiseptique dans les
médicaments et les produits biologiques a usage vétérinaire et dans les fongicides,
les textiles pour améliorer le défroissement des tissus de coton en utilisant des
précondensats contenant du formaldéhyde [38] [40] [47].

Il est d'autre part utilisé dans des domaines divers tels que l'industrie du papier, le
tannage du cuir, la photographie, I'analyse chimique, la fabrication de substances
chimiques organiques, de teintures, d'explosifs et dans la fabrication des panneaux
de bois agglomére [38].
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1.8.3.Principales sources d’exposition

Le formaldéhyde est formé naturellement dans la troposphére lors de I'oxydation
d'hydrocarbures émis par les végétaux. Les terpénes et l'isopréne libérés par les
feuillages réagissent avec les radicaux OH en formant du formaldéhyde [48].

Les feux de foréts, les déchets animaux et la décomposition des résidus végétaux
dans les sols contribuent également a la formation de formaldéhyde. La plus grande
partie du formaldéhyde présent dans I'environnement est cependant anthropique et
résulte des échappements non catalysés des automobiles [40] [48].

Les émissions gazeuses et les rejets d'eaux usées résultant de la fabrication ou des
diverses utilisations constituent également des sources d'exposition de
I'environnement au formaldéhyde [38].

Vu les exigences des consommateurs concernant la qualité des produits textiles de
point de vue de leurs entretiens, la majorité des tissus en coton subissent un apprét
d’'infroissabilité et d'irrétrécissabilité avec des précondensats contenant du
formaldéhyde. Ces marchandises peuvent étre une source d’exposition a ce produit
toxique.

1.8.4.Données toxicologiques

L’ensemble des informations et des données toxicologiques provient de diverses
monographies publiées par des organismes reconnus pour la qualité de leur
document (IARC, 1982, 1987, 1995; OMS, 1996; US EPA (IRIS), 1998; ATSDR,
1999).

1.8.4.1.Effets sur I’organisme

Le formaldéhyde est un produit du métabolisme normal et il est essentiel pour la
biosynthése de certains acides aminés chez les humains [49].

Le formaldéhyde est une substance endogéne qui représente un intermédiaire
essentiel du métabolisme cellulaire. Les niveaux de formaldéhyde endogéne produit
par voie métabolique varient d'environ 3 a 12 ug/g de tissu [49]. Le formaldéhyde
exogeéne s'introduit dans le corps humain par ingestion, par inhalation ou par voie
cutanée. Le formaldéhyde ingéré est rapidement absorbé par le tractus gastro-
intestinal [50] [51].

Par inhalation, 98 % du formaldéhyde se dépose au niveau de la muqueuse nasale
[52]. Il s'oxyde facilement en acide formique que I'on retrouve partiellement présent
dans les urines a des concentrations qui peuvent dépasser 100 mg/l [50]. Le
formaldéhyde inhalé semble étre facilement absorbé par les voies respiratoires
supérieures, mais il ne se répartit pas dans tout le corps en raison de la rapidité de
son métabolisme [50][51].

Dés son absorption, le formaldéhyde se transforme rapidement en acide formique,

en passant par le S-formylglutathion intermédiaire, sous I'action de la formaldéhyde-
déshydrogénase et d'autres enzymes [39] [54].
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Les oxydations successives peuvent se poursuivre et conduire a la formation de
dioxyde de carbone (qui peut étre éliminé par désorption pulmonaire), d’eau et
d’autres métabolites qui s’éliminent par les voies urinaires et fécales [55].

Par ingestion, le formaldéhyde est trés rapidement absorbé au niveau du tractus
gastro-intestinal et subit les mémes transformations métaboliques que celles
indiguées par inhalation. Les différents cas de suicide par absorption de
formaldéhyde ont permis d’estimer la demi-vie de cette substance a 3,3 heures [50]
[51] [56] [57].

Apres infusion intraveineuse, la période biologique du formaldéhyde dans le sang du
singe est d'environ 1,5 minutes et s'accompagne d'une augmentation des
concentrations d'acide formique dans le sang. Le formaldéhyde exogéne s'élimine du
plasma humain avec une période biologique de 1-1,5 minutes. Chez I'humain, on a
déterminé que le foie transformait 22 mg de formaldéhyde en dioxyde de carbone
par minute [58] [59].

Chez 'lhomme, le taux d’absorption cutanée n’a pas été déterminé. Cependant, il
semblerait que le formaldéhyde soit trés peu absorbé par cette voie [60].

1.8.4.2. Toxicologie aigué

Le formaldéhyde présent dans I'air est trés irritant pour les yeux, le nez et la gorge a
de trés faibles concentrations de I'ordre de 0,2 & 1,6 ppm (0,25 & 2 mg/m°) [49]. A
des concentrations inférieures a 1 ppm, l'irritation est 1égére et I'adaptation s'effectue
en quelques minutes [61].

On n'a observé aucun effet aigu a la suite d'une exposition au formaldéhyde a 0,030
ppm dans l'air [62]. Une exposition a 50 ppm et plus peut provoquer de graves
Iésions de l'appareil respiratoire, telles qu'une pneumonie et un oedéme pulmonaire
[40].

L’irritation oculaire peut apparaitre avant que I'odeur ne soit percue. Plusieurs études
d’expositions contrdlées par inhalation ont montré chez ’homme le pouvoir irritant du
formaldéhyde. I apparait dans la plupart des études dés les plus faibles
concentrations étudiées n’excédant pas 0,2 & 0,3 ppm (0,25 a 0,375 mg/m®) et en
général l'inconfort des patients augmente avec la concentration d’exposition (jusqu’a
2 ou 3 ppm (2,5 ou 3,75 mg/m°) suivant les études [62] [63] [64]. Les symptdmes
pris en compte sont l'irritation des yeux accompagnée ou non de larmoiements, ainsi
que l'irritation nez / gorge et la sécheresse buccale.

Le formaldéhyde entraine également une congestion a laquelle peuvent étre
associés des démangeaisons et des éternuements. Ces symptdmes sont
accompagnés dans les populations sensibles ou normales par une augmentation de
la concentration des protéines totales et de l'albumine, ainsi que du nombre
d’éosinophiles recueillis dans les liquides de lavage nasal.

Seules quelques études, réalisées en milieu professionnel, ont permis d'observer
une diminution du VEMS (Volume Expiratoire Maximum Seconde) pour des
expositions courtes (20 et 30 minutes) & des concentrations de 2,4 mg/m® (1,9 ppm)
et 6,4 mg/m® (5,2 ppm) [65].
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1.8.4.3.Toxicologie chronique
1.8.4.3.1. Effets systémiques

De nombreuses études réalisées sur la population générale exposée au
formaldéhyde dans [l'air intérieur des logements ont pu confirmer le pouvoir irritant
du formaldéhyde au niveau des voies aériennes supérieures, initialement observé en
milieu professionnel. Pour des expositions moyennes se situant approximativement
entre 0,1 et 1 ppm, (0,125 et 1,25 mg/m®) l'irritation des yeux, du nez et de la gorge
est en moyenne ressentie par 75 % des adultes, 60 % des enfants et 60 % des
nourrissons [66] [67]. Ces derniers résultats sont remis en cause par deux études qui
semblent montrer que les enfants (de 6 a 15 ans) seraient plus sensibles au
caractére irritant du formaldéhyde que les adultes [68] [69].

Il semblerait, cependant, exister chez certains sujets une sensibilité particuliere au
formaldéhyde qui se traduit par des altérations du systéme immunitaire, a I'origine de
pathologies asthmatiques. C’est notamment le cas dans I'étude de Krzyzanowski et
al.en 1990 qui fait état d’'une augmentation de la fréquence d'apparition de I'asthme
et de bronchite chez les enfants vivant dans des logements avec une concentration
moyenne de formaldéhyde supérieure a 0,06 ppm (0,075 mg/m?) [68].

La sensibilité au formaldéhyde exacerbée chez les enfants semble se confirmer dans
la mesure ou ils développent des anticorps spécifiques (IgE) bien plus fréquemment
que les adultes aprés exposition a de faibles concentrations de formaldéhyde [69].

Le formaldéhyde en solution est un agent de sensibilisation cutanée induisant, lors
d’expositions répétées, une dermatite allergique de contact (type IV, hypersensibilité
retardée a médiation cellulaire) ou un urticaire de contact (type |, hypersensibilité
immeédiate, peut-étre a médiation IgE) [52].Plusieurs études montrent 'augmentation
de la fréquence de ces dermatites allergiques chez le personnel funéraire et
hospitalier [70].

Récemment Eberling a montré sur des personnes déclarant un urticaire de contact,
que l'exposition & une concentration de 0,08 ppm (0,1 mg/m®) de formaldéhyde
pendant 4 heures était responsable au niveau des bras de l'augmentation de la
perte d'eau sans apparition de rougeurs [71].Plusieurs études mentionnent
également chez ’'homme une forte irritation de contact au niveau des yeux.

1.8.4.3.2. Effets cancérigénes

L’étude deffets toxiques et cancérigénes de certaines substances chimiques
utilisées en milieu industriel est actuellement une activité tres préoccupante, car de
plus en plus on rencontre des pathologies dangereuses et compliquées. Plusieurs
organismes ont pu mettre en ceuvre une classification de certaines substances,
parmi lesquelles on trouve le formaldéhyde, et ceci suivant des recherches faites a
différents niveaux.

En 2001, I'Union Européenne a classé le formaldéhyde en "catégorie 3" et désigné

comme une substance préoccupante pour ’homme en raison d’effets cancérigénes
possibles. Quelques années en arriére, en 1995 le CIRC a annoncé que le

28



formaldéhyde est probablement cancérigéne pour 'homme et a été classé en
"groupe 2A".

L’'US — EPA a déclaré en 1991 la probabilité de la cancérogénicité du formaldéhyde
et a été classé en "Classe B1".

Les différentes classifications énoncées dans ce paragraphe font uniquement
référence aux propriétés cancérigénes du formaldéhyde par inhalation. Le
formaldéhyde par voie digestive ne conduit pas au développement de tumeurs
canceéreuses [72].

Les principaux cancers étudiés chez les sujets exposés au formaldéhyde par
inhalation concernent I'appareil respiratoire et la cavité buccale, le cerveau, ainsi que
les leucémies et les maladies de Hodgkin. Les populations étudiées sont des
professionnels utilisant le formaldéhyde pour la préservation des tissus biologiques
(embaumeurs, anatomopathologistes) et les travailleurs industriels intervenant dans
la production ou l'utilisation de ce produit (industrie chimique, textile, du bois et des
résines). Les niveaux et les durées d’exposition ne sont pas toujours connus avec
précision.

Le formaldéhyde, qui est trés soluble dans l'eau et trés réactif, se dépose
essentiellement au niveau des voies aériennes supérieures, nez et rhinopharynx, qui
sont précisément les localisations des cancers en rapport avec I'exposition avec ce
produit.

A ce niveau, deux mécanismes vont limiter la toxicité du formol, d’'une part la
clairance muqueuse, d’autres part sa métabolisation. Le formol réagit d’abord avec
les protéines et les polysaccharides de la couche muqueuse, ce qui diminue d’autant
I'exposition des cellules épithéliales. Mais, a forte dose, le formol inhibe la fonction
muco-ciliaire. Dans les cellules épithéliales, il réagit avec les protéines et les acides
nucléiques au niveau des fonctions NH; ou en faisant des pontages méthyléniques
entre les protéines et les acides nucléiques [61] et en provoquant des cassures
mono et double brin de 'ADN [62].

Une protection contre la formation d’adduits et de pontages est la réaction avec la
formation de glutathion[53] et sa transformation par [lintermédiaire de Ia
formaldéhyde déhydrogénase en acide formique qui soit est éliminé dans les urines,
soit est métabolisé dans le pool CHj; par la voie dépendante du tétrahydrofolate (voir
figure fig.l.4).

Le formol est donc un cancérogéne direct par action sur la prolifération cellulaire [53]
[60]. Il provoque des mutations ponctuelles du géne p53 dans les cellules nasales
de rat [53]. L'effet toxique du formaldéhyde est di a sa forte réactivité chimique plus
gu’a une transformation métabolique. Une exacerbation des effets peut se produire
en cas de déplétion en glutathion.

29



H
H-cZ

X0
CST FORMALDEHYDE
/ lFDH
G-$-CH,0H OH ADDUITS
H—C;O < A
Protdincs ADN
ACIDE FORMIQUE @_CH —8_cu _@
2 2

lGSH @_ CH,—

S-formyl glutathion

7N\

glutathion  acide - formique —»CO,
l THFpool CH,

urines

Fig.l.4- Métabolisme du formaldéhyde
FDH : formaldéhyde déshydrogénase ; GST : glutathionS-transférase

30



PARTIE PRATIQUE



I.1.0OBJET D’ANALYSE

Le tissu utilisé est un article 100% coton d’armure toile dont les caractéristiques

techniques sont présentées dans le tableau (Tab.ll.1).

Tab.ll.1 propriétés techniques du tissu

Propriétés techniques de l'article Unité Valeur
Laize cm 150
" Chaine : 24
Densité Trame Fils/cm 16
. . . Chaine 42
Résistance a la traction Trame kgf 1055
, Chaine o 40
Taux d’allongement Trame Yo 20
Numérométrique Chaine m/ 27
Trame g 10
Poids g/m? 259

Il.2. LES REACTIFS

I1.2.1.Les réticulant

e Réaknitt BMH

C’est un réticulant de type réactif a base de méthylol mélamine éthérifiée. C’est un
produit de la firme Suisse BEZEMA. La concentration d’emploi est de 40a 100 g/I.

e Fixaprét CPN

C’est un produit de type réactif a base de diméthylol-dihydroxy-4,5 éthyléne-urée.
C’est un produit de la firme BASF. La concentration d’emploi est de 60 a 120g/.

1.2.2.Les Catalyseurs

Les catalyseurs sont utilisés dans les solutions d’appréts comme agents acides.
e |LE CHLORURE DE MAGNESIUM (MgCl,)

C’est un produit cristallin trés hygroscopique, de formule MgCl,.6H,0.

Masse moléculaire m=203.30 g.

Pureté 99.0 %.
e LE CHLORURE DE ZINC (ZnCly)

C’est un produit cristallin de couleur blanche.
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Masse moléculaire m= 136.2 g.
Pureté :97%

. NITRATE DE ZINC : Zn(NO3),
C’est un sel acide de couleur blanche.
Masse moléculaire :297.47g.
Pureté :98%.

e CHLORURE D’AMMONIUM (NH4CI)

Masse moléculaire m=53.49¢.
Pureté :99.5%

o NITRATE DAMMONUIM (NH4NO3)

Masse moléculaire 80.04g.
Pureté :99.0%

11.2.3.Les additifs
e UREE

C’est un composé amidique de formule CO(NH>), utilisé dans notre travail comme
accepteur vde formaldéhyde.

e ETHYLENE GLYCOL
C’est un dialcool de formule CH,OH-CH,OH. Il est sous la forme liquide, soluble
dans l'eau, utilisé dans notre travail comme moyen de diminution du dégagement du
formaldéhyde.

e SULFITE DE SODUIM (Na;SOs3)

C’est un sel de l'acide sulfureux. Ce composé cristallin de couleur blanche ou
jaunatre soluble dans I'eau, est utilisé pour le dosage de formaldéhyde.

e ACIDE CHLORYDRIQUE (HCI)
Il est connu aussi sous I'appellation chlorure d’hydrogéne, il est utilisé a I'état pur
pour le titrage de la solution du précondensat afin de déterminer la teneur du formol
dans ce dernier.

o LETHYMOLPHTALEINE

Utilisé comme indicateur coloré lors du dosage du formaldéhyde. Il est incolore en
milieu acide et bleu en milieu basique.

e ACIDE CHROMOTROPIQUE
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C’est un sel de sodium soluble dans I'eau, sa formule est la suivante :
OH OH

Y

MNaOa3 % 30:Ma

Son poids moléculaire est : 400.30 g.
C’est un produit cristallin, il se cristallise avec deux molécules d’eau. Il est utilisé
pour la détermination du formaldéhyde dans les tissus.

e LE FORMALDEHYDE (HCHO)

C’est une solution aqueuse a 35%. Il est de masse moléculaire de 30.03g. Cette
solution est utilisé pour tracer la courbe d’étalonnage.

e ACIDE SULFURIQUE (H2SO4)
C’est un acide oxygéné dérivé du soufre , soluble dans I'eau avec un dégagement de
chaleur. Il est utilisé a I'état pur.
Densité : 1.83.
pH :0.3(49¢g/l a 25°c).

I1.3. METHODES ET MOYENS D’ANALYSE ET DE TRAITEMENT DES
ECHANTILLONS

1.3.1.Apprétage du tissu avec le Fixaprét CPN et le Réaknitt BMH
L’apprétage des tissus est effectué selon la procédure suivante :
1. imprégnation des tissus dans le foulard (fig I11.1), par une solution contenant :

- Réaknitt BMH ou Fixaprét CPN : 40-100 g/I.
- Catalyseurs : 6-14 g/l.

2. essorage du tissu a 80%.

3. séchage 90-100°C.

4. condensation a 140-150°C pendant 4-5 min pour le Réaknitt BMH et 150°C
pendant 3 min pour le Fixaprét CPN.

REMARQUE : pour l'étude de linfluence des accepteurs de formaldéhyde sur
I'apprét, on introduit dans le bain d’apprét I'urée et I'éthyléne glycol.
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Fig.ll.1-Le foulard

11.3.2.Le lavage

Le lavage est effectué sur linitest (fig.ll.2) a différentes températures (40°C, 60°C et
90°C pendant cing minutes dans une solution contenant :

- STA 2 (g/l)
- Na,COs3 1(g/|)
Procéder ensuite a un ringage a I'eau tieéde et froide puis a un séchage.

REMARQUE :
Le lavage est répété dix (10) fois. (10 cycles de lavage).

1

Fig.ll.2-Linitest.
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11.3.3.Détermination de la force de rupture et du taux d’allongement

On préléve dans le sens chaine et dans le sens trame du tissu, six (6) échantillons
de 30cm de longueur et 5cm de largeur. Le préléevement doit se faire d’'une maniére
rectiligne. Le nombre d’éprouvettes doit étre au minimal cinqg (5) éprouvettes dans le
sens chaine et dans le sens trame.

La longueur d’éprouvette mise sous tension entre les pinces de serrage est de 20cm.
Une force de traction croissante est exercée sur le tissu tendu. Une fois la rupture de
I'échantillon est atteinte, on préléve la valeur indiquée sur le cadran en Kgf qui
détermine la force de traction de I'échantillon (force qu’oppose I'échantillon ) et la
valeur de I'allongement en mm sur le cadran de I'allongement.

L’allongement relatif est calculé par la formule suivante :

A(%)=100x -

a étant I'allongement absolu et /y la longueur initiale.

11.3.4. Détermination de I’angle d’infroissabilité

On préleve six éprouvettes dans le sens chaine et dans le sens trame un spécimen
sous la forme L.

On engage les éprouvettes dans les pinces métallique et on plie les parties de tissu
dépassant la plaque de téle. On applique une charge de 500 gr pendant 5 min a la
plague en métal avec I'échantillon plié. Aprés cinq minutes on élimine la charge, et
on laisse I'échantillon reposer pendant cinqg minutes, ensuite on introduit le support
comprenant [I'échantillon dans [Il'appareil de mesure de [langle douverture.
L’infroissabilité dans le sens chaine et dans le sens trame s’obtient a partir de la
formule suivante :

11.3.5.Détermination de la teneur en formaldéhyde

11.3.5.1.Determination de la teneur du formaldéhyde dans le précondensat

La teneur du formaldéhyde est déterminée a l'aide de la méthode du sulfite, ou le
formaldéhyde se trouvant dans la solution est soumis a I'action de [I'hydrosulfite de

sodium, formé par hydrolyse du sulfite de sodium.

Naz80s +  H,0 NaHS80;  +  NaOH (1)

Le formaldéhyde lie I'hydrosulfite de sodium avec la formation d’'un composé
d’ydrosulfite :

HCooH +  NaHSO, & HCHOImMSO:Ma (2
L’addition des deux réactions nous donne :
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HCOH + MaS0; + H;0 —————— HCHOHSO:Na + NaOH (3}
L’hydroxyde de sodium qui se dégage de la réaction (3) est titré par I'acide.

Réactifs :

- NaySOj; (cristallohydrate a 25%);
- HCl a 0,5N;
- Tymolphtaleine (solution alcoolique a 1%).

Dans une fiole conique de 250 ml, verser 3,59 du composé a analyser (pesé avec
une précision de 0,0002 g). Ajouter 50 ml d’eau distillée et agiter jusqu’a la
dissolution compléte des composés. Ensuite introduire dans la fiole 50 ml de
solution de sulfite de sodium et 3 gouttes de tymolphtaleine et lentement titrer avec
HCl a 0,5N jusqu’'a la disparition de la couleur. En paralléle, faire un titrage sans
précondensat. La teneur en% est déterminée par la formule :

ECNVi-)12 A
== 000m 100 d’ou
- E : équivalent gramme de HCHO (30,02 g/mole);
- Cn : Normalité de HCI (moles/l);
- V4 : Volume de HCI dépensé pour le titrage du précondensat (ml);
- V3 : Volume de HCI dépensé pour le titrage a blanc (ml);
-m : Masse du composé.

1.3.5.2. Détermination du formaldéhyde dans les tissus par la méthode
chromotropique

Cette méthode est basée sur la réaction du formaldéhyde avec [Iacide
chromotropique dans un milieu d’acide sulfurique concentré et la colorimétrie des
solutions colorées.

Pour le tragage de la courbe d’étalonnage, préparer la solution contenant 0,5g /I de
100% de formaldéhyde, prendre 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5; 0,6; 0,7; 0,8; 0,9 et1ml, les
verser dans des éprouvettes de longueur de180 mm, puis compléter avec 5ml d’eau
distillée, ensuite ajouter 1 ml de solution chromotropique et 5 ml de H,SO4 concentré
(d =1,83).

Pour I'expérience a blanc, prendre a la place de formaldéhyde 5ml d’eau distillée.
Toutes les éprouvettes sont placées pendant 30 min dans un bain marie a
I'ébullition.

Toutes les éprouvettes avec leurs contenus sont, ensuite refroidies jusqu’a la

température ambiante, le contenu des éprouvettes est transféré dans des fioles
jaugées de 250ml et complétées avec de I'eau distillée.
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Les solutions sont ensuite analysées par un spectrophotomeétre avec une longueur
d’onde A = 560 nm afin d’avoir la valeur de leurs densités optiques. Enfin on construit
la courbe D=f[c] (g/l).

Les prises d’essai contiennent, en g/l du formaldéhyde : 0,0005; 0,001; 0,0015;
0,0002; 0,0025; 0,003; 0,0035; 0,004; 0,0045; 0,005 (g/1).

11.3.5.2.1.Détermination du formaldéhyde libre sur tissu

Une masse de 0,2 a 0,5g de tissu, est maintenue pendant 20 min a la température
ambiante dans une fiole fermée contenant 20 ml d’eau distillée.

Ensuite1 a 5 ml d’extrait est transversé dans une éprouvette ,ajouter 1 ml de solution
a 5% d’acide chromotropique et 5 ml de H,SO4 (d=1,83) et chauffer a I'ébullition.

L’éprouvette est fermée avec soupape pendant 30 min. Aprés refroidissement, le
contenu de I'éprouvette est transversé dans une fiole jaugée de 250 ml , compléter
jusqu’a la jauge avec de 'eau distillée et ensuite déterminer la densité optique.

Parallélement faire un essai a blanc (sans solutions a analyser), prendre 5ml d’eau
distillée, 1ml d’acide chromotropique a 5% et 5ml de H,SO,4 concentré.

Déterminer la concentration du formaldéhyde d’aprés la courbe d’étalonnage et
calculer sa teneur en % sur tissu d’aprés la formule:

Xc250-20

- a, Ou:
=000, 100

- Xc : Concentration du formaldéhyde en (g/l);
- a : Quantité d’extrait prise pour analyse (ml);
-n : Masse de tissu en (gr).

11.3.5.2.2.Détermination de la teneur totale du formaldéhyde sur tissu

Un échantillon de tissu de masse de 0,2 a 0,5g est placé dans une fiole conique de
150 ml et fermée avec un bouchon muni d’un tube de verre d’évacuation.

Parallélement, déterminer I’hnumidité du tissu (le calcul se fera sur la masse seche de
'échantillon). Ensuite verser dans la fiole 50 ml de HCI a 0,AN chauffer a la
température de 68°C pendant 45 min dans un bain- marie. Aprés refroidissement
prendre 5 ml d’hydrolysant dans une éprouvette de longueur de180 mm, ajouter 1
ml d’acide chromotropique a 5% et 5ml de H,SO4 concentré et chauffer a I'ébullition
I'éprouvette avec soupape dans le bain-marie pendant 30min.

Aprés refroidissement, le contenu est transversé dans une fiole jaugée de 250ml,
diluée jusqu’a la jauge avec de I'eau distillée. Ensuite déterminer la densité optique D
par spectrophotométre avec A=560nm.

En parallele, faire 'analyse a blanc (ou a la place de I'hydrolysat, prendre 5ml  de
HCl a 0,1N.
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La teneur totale est calculée d’aprés la formule suivante :

Q):na.l 00 Ou:

- Xo : Teneur en g/l a partir de la courbe d’étalonnage ;
- a : Quantité d’hydrolyséat prise pour analyse (ml) ;
-n : Masse de I'échantillon en (gr).
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lll.1 TENEUR EN FORMALDEHYDE DANS LES PRECONDENSATS
Les résultats du dosage des deux précondensats sont portés sur le tableau 111.1

Tableau.lll.1-Dosage du formaldéhyde

volume de HCI Volume de HCI Teneur en
. dépensé pour le dépensé pour le formaldéhyde
Précondensat titrage, ml titrage a blanc, ml dans le
V4 Vs Vs Vi Vs V, | précondensat, %
Réaknitt BMH | 225 | 22.8 | 224 0.8 0.8 0.9 9.32
Fixaprét CPN 23 242 | 243 0.8 0.8 0.9 10.57

Conclusion

Ces résultats montre que le fixapret CPN est plus riche en formaldéhyde que le
réaknitt BMH.

III.2.INFLUENCE DE LA NATURE ET LA CONCENTRATION DU RETICULANT

[11.2.1.Influence de la nature et la concentration du réticulant sur la
résistance a la traction, l'angle d’infroissabilit¢ et la teneur en
formaldéhyde

Dans cette partie du travail, nous avons étudié l'influence de deux réticulants a
savoir : le fixapret CPN (firme Allemande BASF) et le Réaknitt BMH (firme Suisse
BEZEMA) sur les parameétres suivants :

Résistance a la traction, angle d’infroissabilité et la teneur en formaldéhyde.

Interprétation des résultats

L’analyse de ces données montre que l'augmentation de la concentration des
réticulants provoque une augmentation de la perte de résistance a la traction. (Voir
fig. lll.1 et fig.111.2)

La perte de résistance est de 16.66% a 52.38% en chaine et de 10.80% a 45.30%
en trame pour le Fixaprét CPN pour des concentrations de réticulant allant de 40 a
100g/I. Alors que pour le réticulant Réaknitt BMH, on a une perte de résistance a la
traction de 11.90% a 42.85% en chaine et 7.1 % a 43.60% en trame.

Ceci peut étre expliqué par la formation de groupements méthylolés entre les
groupements hydroxyles de la cellulose et les groupements réactifs du réticulant,
d’'une part, et par la polycondensation des produits de bas poids moléculaires, avec
formation d’une résine synthétique de haut poids moléculaires sur la fibre d’autre
part. Les deux types de réactions se produisent fréquemment ensemble et
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conduisent a une diminution de I'extensibilité de la fibre plus ou moins fortement, ce
qui mene a une diminution plus ou moins prononcée des propriétés
dynamomeétriques des tissus et aussi une éventuelle hydrolyse de la cellulose
provoqueée par I'agent acide.
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Fig.lll.1-Résistance a la traction en fonction de la concentration
en réticulant Fixaprét CPN
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Fig.lll.2-Résistance a la traction en fonction de la concentration
en réticulant du Réaknitt BMH

L’angle d’infroissabilité augmente au fur et a mesure que la concentration du
réticulant augmente. (Voir fig.111.3. et fig.111.4.)

L’angle d’infroissabilité varie entre 49.62% et 77.22% en chaine et entre 52.12% et
80.55% en trame pour le fixapret CPN, alors que pour le réaknitt BMH, varie entre
42% et 77.77% en chaine et 45% a 80.55% en trame pour des concentrations des
réticulants allant de 40a 100g/I.
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L’augmentation des angles d’infroissabilité est due a la diminution du taux de
groupements hydroxyles hydrophiles libre de la cellulose responsables de cet
inconvénient (froissabilité), par la formation de groupements méhylolés.
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Fig.lll.3-Angle d'infroissabilité en fonction de la concentration
en réticulant Fixaprét CPN
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fig.lll.4- Angle d'infroissabilité en fonction de la concentration
du réticulant Réaknitt BMH

La teneur en formaldéhyde augmente avec I'augmentation de la concentration du
réticulant. (Voir fig.l1l.5 et fig.lll.6.).

La teneur en formaldéhyde varie entre 182.4ppm et 438.64ppm pour le Fixaprét CPN
et entre 158.4ppm et 418.4ppm pour le Réaknitt BMH.

L’élévation de la teneur en formaldéhyde avec I'élévation de la concentration du

réticulant est d0 a 'augmentation du taux de réticulant fixé sur la cellulose et cela
par :
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e la polycondensation des produits par la formation d’une résine a la surface
de la fibre.

e réaction avec les groupements hydroxyles de la cellulose (formation de
groupements méthylolés).

¢ reticulation transversale des molécules de cellulose par des ponts méthyloles
—éther a cause du formaldéhyde libre contenu dans les solutions.

¢ il peut en outre se produire une liaison unilatérale des dérivés méthylolés avec
les groupements OH de la cellulose.

e [lapparition de groupements NH libres aboutit également a une propre
réticulation de I'agent réticulant qui peut étre lié chimiquement a la fibre de
cellulose.
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Fig.lll.5-Teneur en formaldéhyde en fonction de la
concentration en réticulant du Fixaprét CPN
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Fig.lll.6-Teneur en formaldéhyde en fonction de la
concentration du réticulant du Réaknitt BMH

En tenant compte des résultats obtenus (perte de résistance, teneur en
formaldéhyde et I'angle d’infroissabilité), nous avons opté pour une valeurs de 70 g/l
pour le Fixaprét CPN et 80g/l pour le Réaknitt BMH.
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Les valeurs optimales pour les paramétres contrdlés sont présentées sur le tableau
(1n.2).

Tab.lll.2-Tableau les valeurs optimales pour les deux réticulants.

Teneur en Résistance a la Angle
o formaldéhyde, . Allongement, % | . . . ge | o
Réticulant opm traction, gf d’infroissabilité, %

Libre Totale | Chaine | Trame | Chaine | Trame | Chaine | Trame

Fixaprét CPN | 269.04 | 638.56 | 26.5 81 5.75 12.50 | 7222 | 72.22

RéaknittBMH | 245.76 | 645.7 31 82 6.80 1250 | 7222 | 72.22

lII.3.INFLUENCE DU TEMPS DE THERMOFIXATION

Pour I'étude de ce parameétre, on a utilisé cinq durée de thermofixation : 0, 3, 5, 7 et
9min et on a analysé leurs influences sur la teneur en formaldéhyde, la résistance a
la traction et I'angle d’infroissabilité pour une concentration de réticulant 70 g/l pour le
fixaprét CPN et 809/l pour le réaknitt BMH.

En augmentant la durée de thermofixation, on a observé une baisse de la teneur en
formaldéhyde libre et totale. Cette baisse est d’autant plus prononcée pour le
Fixaprét CPN par rapport au Réaknitt BMH. (Voir fig.lll.7 et fig.Ill.8)

On a une diminution de 64.90%de formaldéhyde libre et de 53.73% de formaldéhyde
totale pour le Fixaprét CPN, alors que pour le Réaknitt BMH, on a une diminution de
66.02%de formaldéhyde libre et 51.79% pour le formaldéhyde totale pour des durée
de thermofixation allant de 0 a 9 min.

La diminution du taux de formaldéhyde contenue dans les tissus est da a
I'évaporation du formaldéhyde des tissus (sous l'action de la température, il y a
rupture au niveau des liaisons dans la structure du réticulant et au niveau de la
liaison formaldéhyde cellulose «ponts méthylolés» ce qui méne au dégagement du
formaldéhyde dans l'air.
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Fig.lll.7-Influence de la durée de thermofixation sur la teneur
en formaldéhyde (Fixaprét CPN)
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Fig.lll.8-Influence de la durée de thermofixation sur la teneur
en formaldéhyde (Réaknitt BMH)

L’élévation de la durée de thermofixation a influé négativement sur la résistance a la
traction.(voir fig.Ill.9 et fig.111.10)

Le taux de diminution de la résistance est de18, 35% a 55,19%en chaine et 11,97%
a 36,03% en trame pour le fixaprét CPN tandis que pour le réaknitt BMH est de 13,09
%a 45,23% en chaine et 12,13% a 30,80% en trame pour un temps de
thermofixation de 0 a 9 min.

Ceci peut étre d0 a l'affaiblissement de la fibre (action de la température sur la
macromolécule de la cellulose) et aussi une hydrolyse partielle de la cellulose sous
I'effet de 'augmentation de la concentration d’acide dans la fibre par 'augmentation
de la durée de séjour a une température élevée.
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Fig.ll.9-Résistance a la traction en fonction de la durée de
thermofixation(Fixapret CPN)
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Fig.ll.10-Résistance a la traction en fonction de la durée de
thermofixation (Réaknitt BMH)

L’angle d’'infroissabilité a diminué avec 'augmentation de la durée de thermofixation.
Sans thermofixation I'angle d’infroissabilité a baissé de 26,30% en chaine et de
24,16% en trame pour le fixaprét CPN et de 29,07% en chaine et 21,12% en trame
pour le réaknitt BMH.(voir les figures fig.lll.11 et fig.ll1.12).

Pour une durée de 3 min, I'angle d’infroissabilité est de 72,22% en chaine et en
trame pour le fixaprét CPN, au-dela de cette durée I'angle d’'infroissabilité a diminué
par contre pour le réaknitt BMH le meilleur angle est obtenu a une durée de 5min, au
dela de cette durée I'angle d’infroissabilité a diminué.

Ceci peut étre expliqué par la diminution du taux de formaldéhyde dans les tissus

(rupture des ponts méthylolés responsable de la diminution du froissement des
tissus).
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Fig.ll.11-Angle d'infroissabilité en fonction de la durée de
thermofixation(Fixaprét CPN)
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Fig.ll.12-Angle d'infroissabilité en fonction de la durée de
thermofixation(Fixaprét CPN)

II1.4.INFLUENCE DE LA CONCENTRATION DES CATALYSEURS SUR LA
RESISTANCE A LA TRACTION, L’ANGLE D’INFROISSABILITE ET LA TENEUR
EN FORMALDEHYDE

Dans cette partie de I'étude, on a utilisé cinq catalyseurs acides qui sont classés
suivant I'acidité descendante suivante :

NHsNO3 > NH4CI >Zn(NO3), >ZnCl,>MgCl»

Les résultants obtenus sont portés sur les figures de 111.13 a 111.24 .
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D’aprés les résultats obtenus, on a remarqué une diminution de la résistance a la
traction avec l'augmentation de la concentration de chaque catalyseur. Cette
diminution est de plus en plus prononcée que I'acidité du catalyseur augmente. (voir
les figures de IIl.12 a fig.111.15).

La diminution de la résistance a la traction avec 'augmentation de la concentration et
I'acidité des catalyseurs peut étre expliqué comme suite :

Le milieu acide peut agir négativement sur la cellulose en provoquant I'’hydrolyse
partielle de la cellulose, d’ou diminution du degré de polymérisation qui méne a une
diminution de la résistance.

Concernant l'allongement, on a enregistré une faible diminution de l'allongement
avec I'augmentation de la concentration et I'acidité des catalyseurs.
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Fig.lll.13-Résistance a la traction en chaine en fonction de la
concentration des catalyseurs (Fixaprét CPN)
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Fig.lll.14-Résistance a la traction en trame en fonction de la
concentration en catalyseurs (Fixapret CPN)
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Fig.lll.16-Résistance a la traction en trame en fonction de la
concentration des catalyseurs (Réaknitt BMH)

L’angle d'infroissabilité a évolué differemment suivant I'acidité et la concentration des
catalyseurs. (Voir les figures de fig.lll.17 a fig.111.20)

Pour le fixapret CPN le meilleur angle d’infroissabilité est obtenu a 8g/l avec
NH4NO3, NH4Cl et Zn(NO3), et & 10g/l avec MgCl, et ZnCl, , au dela et en bas de
ces valeurs I'angle d’infroissabilité diminue.

Tandis que pour le réaknitt BMH, le meilleur angle d’infroissabilité est obtenu a 8g/I
avec NH4sNO3; ET NH4CI, a 10g/l avec Zn(NO3), et ZnCl, et a 12g/l avec MgCl; au
dela et en bas de ces valeurs I'angle d’infroissabilité diminue.

Ce phénomene peut étre expliqué comme suit :

o la décomposition catalytique du dérivé N-méthylolé (réticulant) en ses
constituants de base en présence d’acides et les constantes de vitesse sont
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de décomposition sont directement proportionnelles a la quantité d’acides
ajoutées [4].

o le milieu aqueux et la présence d’un exces d’acide, les dérivés N-méthylolés
(réticulants) sont scindés, non seulement sur la liaison C-O, mais aussi sur la
liaison N-C. Il se forme en l'occurrence, en plus du formaldéhyde, les dérivés
de base contenant des groupes NH [3] [15] [16].

A de faible concentrations de catalyseurs, la réaction cellulose réticulant ne peut étre
réalise.

ENH4NO3 mNH4CI OZn(NO3)2 O0ZnCl2 OMgCI2

80
V  a— — P
X 70 s =c
) —
= 60
=
8 50-]
@2
e 40
=
- 304
©
D 20
()]
<C( 10
o
6 8 10 12 14
Concentration des catalyseurs,g/I
Fig.lll.17-Angle d'infroissabilité en chaine en fonction de la
concentration des catalyseurs(Fixaprét CPN)
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Fig.lll.18-Angle d'infroissabilité en trame en fonction de la
concentration des catalyseurs(Fixaprét CPN)
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Fig.lll.19-Angle d'infroissabilité en trame en fonction de la
concentration en catalyseurs(RéaknittBMH)
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Fig.lll.20-Angle d'infroissabilité en chaine en fonction de la
concentration en catalyseurs(Réaknitt BMH)

La teneur en formaldéhyde libre et totale augmente avec l'augmentation de la
concentration et I'acidité des catalyseurs. (Voir les figures de fig.l11.21 a fig.l11.24)

Ce phénoméne peut étre expliqué par le risque de réticulation des dérivés N-

méthylolés avec eux méme dans le bain avant d’étre effectivement appliqués, par
I'acidification de plus en plus poussée des bains d’apprét.

50



Teneur en formaldehyde libre

Teneur en formaldehyde,ppm Teneur en formaldehyde,ppm

,ppm

600

500

4004

300

200

1004

ONH4NO3 ONH4Cl OZn(NO3)2 O0ZnCI2 OMgCI2

8 10 12 14
Concentration en catalyseurs,g/l

Fig.lll.21-Teneur en formaldéhyde libre en fonction de la

1200

1000

800

600-|

400

200

concentration en catalyseurs(Fixaprét CPN)

ONH4NO3 @NH4CI OZn(NO3)2 OZnCI2 OMgCI2 ‘

6 8 10 12 14
Concentration en catalyseurs,g/l

Fig.lll.22-Teneur en formaldéhyde totale en fonction de la

600

500

400

300

200

1004

concentration en catalyseurs(Fixaprét CPN)

ENH4NO3 mNH4CI IZn(NO3)2 0ZnCl2 OMgCI2 |

6 8 10 12 14

Concentration des catalyseurs,g/!

Fig.l11.23-Teneur en formaldéhyde libre en fonction de la
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Fig.lll.24-Teneur en formaldéhyde totale en fonction de la
concentration des catalyseurs(Réaknitt BMH)

lI.5.STABILITE A L’'HYDROLYSE

Dans cette partie, on a analysé la stabilité a I'hydrolyse des réticulants Réaknitt BMH
et Fixaprét CPN (dérivés N-méthylolés) par des lavages successifs a différentes
températures.

Le lavage est effectué par une solution faiblement alcaline a une température de
40°C, 60°C et 90°C en répétant le lavage 10 fois.

L’analyse des résultats montre que l'angle d’infroissabilité diminue aprés chaque
cycle de lavage pour les deux réticulants et a différentes concentrations. Plus la
température de lavage augmente, plus on a une diminution de [langle
d’infroissabilité.( voir les figures de fig.l11.25 a fig.ll1.36)

Etant donné que l'angle d’infroissabilité du tissu blanchi est de 42%dans le sens
chaine et 45% dans le sens trame, nous constatons que I'hydrolyse complete du
fixaprét CPN est atteinte au 5™ lavage pour une concentration de 70g/l du
réticulant a une température de 40et 60°C et au 4°™° lavage pour une méme
concentration du réticulant a90°C.
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Fig.lll.25-Influence du lavage a 40°C sur I'angle d'infroissabilité
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Fig.ll1.28-Influence du lavage a 60°C sur I'angle d'infroissabilité
en trame(Fixaprét CPN)
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Fig.111.30-Influence du lavage a 90°C sur I'angle
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Tandis que pour le Réaknitt BMH, I'nydrolyse complete du réticulant est atteinte au
6°™® lavage pour une concentration de 80g/l du réticulant & une température de
lavage de 40 et 60°C et au 5°™° lavage pour une méme concentration a 90°C.

On a pu constater aussi que la concentration des réticulants influe sur la stabilité a
'hydrolyse, plus la concentration du réticulant augmente, plus la stabilité a
I'hydrolyse augmente.

La décomposition des dérivées N-méthylolés en ses constituants de base est
accélérée catalytiquement non seulement par des acides mais aussi par des bases.
La décomposition en présence d’alcali se déroule beaucoup plus rapidement qu’en
présence d’'une quantité d’acide équivalente. Les constantes de vitesse sont
directement proportionnelles a la quantité d’alcali ajoutée [4].
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Fig.lll.31-Influence du lavage a 40°C sur I'angle d'infroissabilité
en trame(Réaknitt BMH)
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Fig.ll1.32-Influence du lavage a 40°C sur I'angle d'infroissabilité
en chaine(Réaknitt BMH)
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Fig.ll1.33-Influence du lavage a 60°C sur I'angle d'infroissabilité
en chaine(Réaknitt BMH)
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Fig.lll.34-Influence du lavage a 60°C sur 'angle d'infroissabilité
en trame(RéaknittBMH)
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Fig.ll1.35-Influence du lavage a 90°Csur l'angle
d'infroissabilité en chaine(Réaknitt BMH)
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Fig.ll1.36-Influence du lavage a 90°C sur I'angle d'infroissabilité
en trame (Réaknitt BMH)

On a constaté avec chaque cycle de lavage, une diminution de la teneur en
formaldéhyde libre et totale et cela peut étre expliqué par I'hydrolyse des dérivés N-
méthylolés sous l'influence du milieu alcalin et la température. (voir les figures de
fig.ll1.37 a fig.I11.40)

Apres I'hydrolyse compléte des réticulants, les tissus n‘ont pas repris leurs valeurs
initiales de la résistance a la traction. Cette perte de résistance peut étre expliqué par
I'hydrolyse partielle de la cellulose sous l'influence des produits chimiques utilisés au
cours de I'apprétage.
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Fig.ll1.37-Influence du lavage sur la teneur en formaldehyde
libre(Fixaprét CPN)
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I11.6. ADDITION DES ADDITIFS

Dans cette partie du travail, on a utilisé deux composés a savoir I'éthylene glycol et
l'urée a des concentrations de 5, 10, 15, 20 et 25¢/I.

Ces deux composeés ont été incorporés directement dans la solution d’apprétage
Les résultats obtenus sont portés sur les figures de fig.lll.41 a fig.lll.51 et les
tableaux (annexe).

111.6.1.Addition de I’éthyléne glycol

L’addition de [I'éthyléne glycol au bain dapprét a amélioré les propriétés
dynamomeétriques des tissus et cela pour les deux réticulants (voir les figures de
fig.lll.41 a fig.111.46).

La teneur en formaldéhyde libre et totale a également baisseé.

L’addition de I'éthylene glycol a influé négativement sur I'angle d’infroissabilité, on a
remarqué une diminution de l'angle d’infroissabilité au fur et a mesure que la
concentration de I'éthyléne glycol augmente.

Ces changements dans les propriétés des tissus peuvent étre expliqué comme suit :
L’éthyléne glycol réagit avec les groupements OH de la cellulose en espacant par la
suite les ponts méthylolés formés entre la cellulose et le réticulant ceci méne donc a
ce que le nombre de ponts méthylolés sera moindre d’ou :

= [élasticité du tissu est améliorée conduisant a une amélioration de sa
résistance a la traction.

= Etant donné que le nombre de ponts méthylolés formés est moindre le
taux de formaldéhyde libre et total a diminué par la suite.

00 Chaine m Trame

Résistance a la traction,kgf

0 5 10 15 20 25

Concentration de I'éthyléne glycol,g/l

Fig.ll.41-Influence de I'addition de I'éthyléne glycol sur la
résistance a la traction(Réaknitt BMH)
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Concentration de I'éthyléne glycol,g/I

Fig.lll.42-Influence de I'addition de I'éthyléne glycol sur la
résistance a la traction(fixaprét CPN)
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Fig.lll.43-Influence de I'addition de I'éthyléne glycol sur l'angle
d'infroissabilité(Réaknitt BMH)
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Fig.ll.44-Influence de I'addition de I'éhyléne glycol sur I'angle
d'infroissabilité(Fixaprét CPN)
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Fig.lll.45-Influence de I'addition de I'éthyléne glycol sur la teneur
en formaldéhyde(Réaknitt BMH)
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Fig.lll.46-Influence de 'addition de I'éthyléne glycol sur la teneur
en formaldehyde(Fixaprét CPN)

I11.6.2.Addition de l'urée

L’addition de l'urée au bain d’apprét a amélioré les propriétés dynamométriques de
l'article et a engendré une baisse de la teneur en formaldéhyde libre et totale et de
'angle d’infroissabilité.(voir les figures de fig.l11.47 a fig.l11.52)

Ces changements dans les propriétés de I'article peuvent expliqué comme suit :

o l'urée additionnée au bain d’apprét retient le formaldéhyde et 'empéche de
se dégager du tissu
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Fig.ll.47-Influence de I'addition de I'urée sur la résistance a la
traction (Réaknitt BMH)
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Fig.ll.48-Influence de I'addition de I'urée sur la résistance a la
traction (Fixaprét CPN)
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Fig.ll.49-Influence de I'addition de l'urée sur I'angle
d'infroissabilité (Réaknitt BMH)
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Fig.ll.50-Influence de I'addition I'urée sur la teneur en
formaldéhyde (Réaknitt BMH)
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Fig.ll.51-Influence de I'addition de I'urée sur la teneur en
formaldéhyde(Fixaprét CPN)
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Fig.ll.52-Influence de I'addition de I'urée sur I'angle
d'infroissabilité(Fixaprét CPN)
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CONCEUSION



L’effet toxique et cancérogéne de certains produits chimiques utilisés dans le secteur
industriel fut la préoccupation de plusieurs organismes a I'échelle mondiale.

Parmi ces produits, le formaldéhyde qui est largement utilisé en industrie
particulierement dans l'ennoblissement textile en vue d’améliorer les propriétés
d’'usage des articles textiles.

Notre travail est partagé en trois parties essentielles :

1. Etude de la nature et la concentration de deux différents réticulants sur la teneur
en formaldéhyde, la résistance a la traction et I'angle d’infroissabilité.

Les résultats obtenus ont permis de conclure qu'au fur et a mesure que la
concentration du réticulant augmente, l'angle d’infroissabilité et la teneur en
formaldéhyde augmente. La résistance a la traction a diminué avec I'augmentation
de la concentration des réticulants.

2. La stabilit¢ a I'hydrolyse des appréts infroissables est un paramétre trés
important, pour cela nous avons effectué dix (10) lavages successifs par une
solution faiblement alcaline a des températures de 40°C, 60°C et 90°C. Les
résultats obtenus nous ont montré que le lavage diminue I'angle d’infroissabilité,
cette diminution est plus accentuée par l'augmentation de la température.
L’hydrolyse du réticulant méne a une diminution de la teneur en formaldéhyde
libre et totale ainsi qu’un affaiblissement total de I'angle d’infroissabilité.

3. Pour diminuer le taux de dégagement de formaldéhyde, nous avons étudié
linfluence de l'addition de I'éthyléne glycol et 'urée aux bains d’appréts ; les
résultats obtenus ont permis de conclure que I'addition de I'éthylene glycol et
'urée a amélioré les propriétés dynamométriques de I'article et a engendré une
baisse de la teneur en formaldéhyde libre et totale et de I'angle d’infroissabilité.

Les résultats obtenus nous ont permis d’élaborer le régime de traitement suivant :

Imprégnation des tissus dans le foulard dans une solution contenant :
- 80 g/l du Réaknitt BMH ou 70g/l du Fixaprét CPN.
- Catalyseurs :
v" MgCl; : 12 g/l pour le Réaknitt BMH et 10 g/l pour le Fixaprét CPN
v' ZnCl; : 129/
v Zn(NO3),: 10 g/l
v NH4CI : 8 g/l
v NH4NO3: 8g/|
Essorage : 80%.
Séchage 90 -100°C.
Condensation a 140-150°C pendant 5 min pour le Réaknitt BMH et 150°C pendant 3
min pour le Fixaprét CPN.
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ANNEXE



Tab.IV.1- Influence de la concentration du Fixaprét CPN sur la résistance a la
traction, I'angle d’infroissabilité et la teneur en formaldéhyde

Caractéristique Valeur Sens Concentration du Fixaprét CPN (g/l)
0 40 50 60 70 80 90 100
Chaine| 42 35 32 28 | 26.50 | 23.00 | 21.8 20
Résistance a la of
traction Trame | 105.5 | 94.1 | 88.34 | 85.00 | 81.00 | 79.20 | 68.33 | 57.70
- Chaine| 40 750 | 6.33 | 6.00 | 575 | 525 | 515 | 5.00
aux %
d'allongement Trame| 20 | 16 |14.33|13.00 | 12.50 | 11.80 | 11.42 | 11.00
Chaine| 42 | 49.62 | 56.44 | 67.34 | 72.22 | 72.22 | 74.25 | 77.22
Angle o
dlinfroissabilité Trame | 45 | 5212 | 60.22 | 68.44 | 72.22 | 72.22 | 79.94 | 80.55
Libre 0 182.4 | 197.6 | 220.8 |269.04 |310.64 | 369.92 | 438.64
ppm
Teneur en Totale | 0 [400.96| 459.2 |481.76|638.56 | 686.56 | 844.8 | 962.32
formaldehyde @hao| bibre | O | 228 | 247 | 27.6 | 33.63 | 38.83 | 46.24 | 54.83
5
Totale | O 50.12 | 57.4 | 60.22 | 79.82 | 89.82 | 105.6 |120.29
Tab.lV.2- Influence de la concentration du Réaknitt BMH sur la résistance a la
traction, 'angle d’infroissabilité et la teneur en formaldéhyde
Caractéristique Valeur Sens Concentration du Reéaknitt BMH (g/l)
0 40 50 | 60 70 80 90 | 100
Résistance a . Chaine| 42 37 | 354 | 33 | 327 | 31 |265| 24
la traction g Trame |105.5| 98 | 91.8 | 88 | 83 82 | 71.8 | 595
Taux o Chaine| 40 | 850 | 8.00 | 750 | 7.20 | 6.80 | 6.50 | 6.25
d’allongement ° Trame | 20 |17.25/16.25|14.50|13.00| 12.50 |11.50 | 11.00
Angle o Chaine| 42 |47.55| 54.4 [62.44|68.11| 72.22 |72.22 |77.77
d’infroissabilite ° Trame | 45 |49.11|58.22|62.44 (69.44 | 69.44 |72.22(80.55
Libre 0 [158.4|175.2|184.8|221.8|245.76 |352.9|418.4
m
Teneur en PP Totale | 0 [363.2/393.6|428.8|583.2| 645.7 |789.6|947.2
formaldéhyde | ) 10-| Libre | 0 | 19.8 | 21.9 | 231 | 27.7 | 30.72 |44.12 | 52.3
° Totale | O | 454 | 49.2 | 536 | 72.9 | 80.72 | 98.7 |118.4




Tab.lV.3- Influence du temps de thermofixation sur la teneur ne formaldéhyde libre et
totale, la résistance a la traction et I'angle d’infroissabilité(Fixaprét CPN).

Caractéristique Sens Temps de thermofixation (min)
Valeur
0 3 5 7 9

Résistance 4 la Chaine | 3429 | 26.5 | 2437 | 20.12 | 18.82
traction o Trame | 92.87 81 7463 | 70.18 | 67.48
Taux o Chaine | 6.00 5.75 5.50 5.10 5.00
d’allongement Trame | 12.75 | 1250 | 12.35 | 12.00 | 11.88
~ Angle o Chaine | 53.22 | 7222 | 69.44 | 65.32 | 60.28
d'infroissabilité Trame | 54.77 | 72.22 | 69.44 | 66.66 | 60.28
Libre | 572.34 | 269.04 | 242.72 | 225.28 | 200.88
Teneur en PP M otale | 1023.29 | 638.56 | 553.76 | 514.72 | 473.44
formaldéhyde (a/).40° Libre | 71.54 | 33.63 | 30.34 | 28.16 | 25.11
Totale | 127.91 | 79.82 | 69.22 | 64.34 | 59.18

Tab.lV.4-Influence du temps de thermofixation sur la résistance a la traction, I'angle
d’infroissabilité et la teneur en formaldéhyde (Réaknitt BMH)

Caractéristique Valeur Sens Temps de thermofixation (min)

0 3 5 7 9

Résistance 4 |a Chaine | 36.5 33 29.5 26 23

traction J Trame | 92.7 87.3 82 75.3 73
Taux o Chaine | 7.25 710 | 6.80 6.40 6.30
d’allongement Trame | 13.00 | 1275 | 1250 | 12.35 | 12.00
 Angle o Chaine | 51.22 | 62.33 | 7222 | 69.44 | 63.33
d'infroissabilité Trame | 54.77 | 66.77 | 69.44 | 68.05 | 64.22
Libre | 651.84 | 3856 | 249.12 | 245.44 | 221.44
Teneur en PP Totale | 1136.16 | 812.96 | 648 | 580.16 | 547.68
formaldehyde 10" Libre | 8148 | 482 | 3114 | 30.68 | 27.68
Totale | 142.02 | 101.62| 81 72.52 | 68.46




Tab.lV.5-Influence de la concentration de NH4sNOs3 sur la résistance a la traction,
'angle d’infroissabilité et la teneur en formaldéhyde(Fixaprét CPN)

Caractéristique Valeur Sens Concentration de NH,NO; (g/l)
6 8 10 12 14
Résistance a la Chaine| 25.72 | 21.33 | 18.5 | 16.34 | 15.81
traction o Trame | 79.22 | 785 | 71 | 68.33 | 65.43
Taux o Chaine| 5.25 | 510 | 4.85 | 4.78 | 4.71
d’allongement Trame | 11.95 | 11.85 | 11.5 | 11.37 | 11.25
 Angle o Chaine | 69.44 | 72.22 | 69.44 | 66.66 | 61.11
d'infroissabilité Trame | 69.44 | 72.22 | 69.44 | 66.66 | 61.11
Libre |250.64 |320.88 |418.32|480.96 | 539.44
Teneur en PP otale |749.04| 838.4 | 909.36 |960.96 | 1059.2
formaldehyde (@107 Libre | 31.33 | 40.11 | 52.29 | 60.12 | 67.43
Totale | 93.63 | 104.8 |113.67|120.12| 132.4

Tab.lV.6-Influence de la concentration de NH4Cl sur la résistance a la traction, I'angle
d’infroissabilité et la teneur en formaldéhyde(Fixaprét CPN)

Caractéristique | /.. - Sens Concentration de NH4CI (g/1)
6 8 10 12 14

Résistance a la Chaine | 28.3 | 24.8 | 21.43 | 19.05 | 17.22
traction o Trame | 84.22 | 81.33 | 74.2 | 72.12 | 70.23
Taux % Chaine 565 | 5.65 | 5.12 510 | 5.10
d’allongement Trame | 1225|1215 | 12 12 | 11.75
~ Angle o Chaine | 69.44 | 72.22 | 72.22 | 69.44 | 63.33
d'infroissabilite Trame | 66.66 | 72.22 | 69.44 | 66.66 | 63.33
Libre  |236.08|298.32(382.64 | 430.4 |478.56
Teneur en PP Totale |686.96|729.76 | 773.28 | 861.04 | 930.24
formaldéhyde (a/).10° Libre | 29.51 | 37.29 | 47.83 | 53.8 | 59.82
Totale |686.96|729.76|773.28|861.04 |930.24




Tab.lV.7-Influence de la concentration de Zn(NO3), sur la résistance a la traction,
I'angle d’infroissabilité et la teneur en formaldéhyde(Fixaprét CPN)

Caractéristique |, . | Sens Concentration de Zn (NO3), (g/1)
6 8 10 12 14
Résistance a la Chaine | 30.05 | 27.34 | 23.07 21 19.33
traction of Trame | 87.5 | 84.12 | 77.12 | 75.7 | 73.12
Taux o Chaine | 565 | 5.65 | 512 | 510 | 5.10
d’allongement Trame | 12.25 | 1215 | 12 12 | 11.75
~ Angle o Chaine | 66.66 | 72.22 | 72.22 | 69.44 | 66.66
d'infroissabilite Trame | 66.66 | 69.44 | 72.22 | 69.44 | 66.66
Libre |202.24| 269.2 |349.04 |386.32|432.96
Teneur en PP Totale |610.32(672.96|714.32|780.32 | 893.04
formaldéhyde (/).10° Libre | 25.28 | 33.65 | 43.63 | 48.29 | 54.12
Totale | 76.29 | 84.12 | 89.29 | 97.54 |111.63

Tab.IV.8-Influence de la concentration de ZnCl; sur la résistance a la traction, I'angle
d’infroissabilité et la teneur en formaldéhyde(Fixaprét CPN)

Caractéristique |, . | Sens Concentration de ZnCl, (g/1)
6 8 10 12 14
Résistance a la Chaine | 32.34 | 29.23 | 24.17 | 22.87 | 20.2
traction o Trame | 90.18 | 86.05 | 79.3 | 77.6 | 75.73
Taux o Chaine | 5.85 | 580 | 5.63 | 557 | 5.35
d’allongement Trame | 12.5 | 12.25 | 12.28 | 12.11 | 12
~ Angle o Chaine | 66.66 | 69.44 | 72.22 | 72.22 | 69.44
d'infroissabilité Trame | 66.66 | 69.44 | 72.22 | 72.22 | 69.44
Libre |186.56|241.76|314.24 |359.04 | 396.24
Teneur en PP Totale | 569.2 | 628.8 |673.44 |729.52 |849.76
formaldehyde (107 Libre | 23.32 | 30.22 | 39.28 | 44.88 | 49.53
Totale | 71.15 | 78.6 | 84.18 | 91.19 |106.22




Tab. IV.9- Influence de la concentration de MgCl, sur la résistance a la traction,
I'angle d’infroissabilité et la teneur en formaldéhyde(Fixaprét CPN)

Caractéristique |, . | Sens Concentration de MgCl. (g/1)
6 8 10 12 14

Résistance a la Chaine | 33.87 | 30.12 | 26.5 | 243 | 21.8
traction o Trame | 92 87 81 79 | 77.33
Taux o Chaine | 5.95 | 580 | 575 | 568 | 5.59
d’allongement Trame | 12.7 | 125 | 125 | 124 | 12.23
~ Angle o Chaine | 66.66 | 69.44 | 72.22 | 755 | 77.77
d'infroissabilité Trame | 63.88 | 68.22 | 72.22 | 72.22 | 75.50
Libre |162.72|229.04|269.04 |315.44 |377.76
Teneur en PP Totale |554.24| 600 |638.56|699.36 |805.04
formaldeéhyde ()10° Libre | 20.34 | 28.63 | 33.63 | 39.43 | 47.22
Totale | 69.28 | 75 | 79.82 | 7.42 |100.63

Tab .IV.10- Influence de la concentration de NH4NO3 sur la résistance a la traction,
'angle d’infroissabilité et la teneur en formaldéhyde(Réaknitt BMH)

Caractéristique Valeur Sens Concentration de NH4;NO; (g/l)
6 8 10 12 14

Résistance 3 Chaine | 26.3 | 23.7 | 20.33 | 18.44 | 15.66
latraction ot Trame | 70 | 68.42 | 61.33 | 59.03 | 57.14
Taux o Chaine | 6.25 | 6.00 | 525 | 5.00 | 4.75
d'allongement Trame | 12.15 | 12.00 | 11.75 | 11.50 | 11.35
~ Angle o Chaine | 69.44 | 72.22 | 69.44 | 63.11 | 61.11
d'infroissabilité Trame | 69.44 | 72.22 | 69.66 | 61.11 | 58.33
Libre | 147.7 | 320.6 | 420.8 | 454.4 | 515.2
Teneur en PP otale | 955 | 1077.6 | 1109.6 | 1151.2 | 1319.2
formaldehyde (107 Libre | 18.46 | 40.08 | 52.6 | 56.88 | 64.4
Totale | 119.42 | 134.7 | 138.7 | 143.96 | 164.9




Tab .IV.11-Influence de la concentration de NH4Cl sur la résistance a la traction,
I'angle d’infroissabilité et la teneur en formaldéhyde(Réaknitt BMH)

Caractéristique | .. . |Sens Concentration de NH,CI (g/l)
6 8 10 12 14
Résistance a la Chaine 27 24 23 20.5 | 19.22
traction o Trame | 73.3 | 71.7 | 64.75 | 60.2 60
Taux o Chaine | 645 | 625 | 575 | 555 | 5.50
d’allongement Trame | 12.35 | 1225 | 12.0 | 11.75 | 11.65
 Angle o Chaine | 69.44 | 72.22 | 72.22 | 69.44 | 61.11
d'infroissabilité Trame | 69.44 | 72.22 | 69.44 | 69.44 | 61.11
Libre 125.6 | 279.8 | 376.9 | 428.9 | 464.3
Teneur en PP [ otale | 8417 | 863.2 | 884.8 | 10632 | 1156
formaldeéhyde (a/).10° Libre 15.7 | 34.98 | 47.12 | 53.62 | 58.04
Totale |105.22|107.92| 110.6 | 132.9 | 1445

Tab .IV.12- Influence de la concentration de Zn(NOs), sur la résistance a la traction,
I'angle d’infroissabilité et la teneur en formaldéhyde(Réaknitt BMH)

Caractéristique | .. | Sens Concentration de Zn (NOs)2 (g/1)

6 8 10 12 14

Résistance a la Chaine | 27 26 24 22.1 20
traction o Trame | 79.7 | 75.37 68 | 66.33 | 65.37

Taux o Chaine | 6.75 6.5 6.15 | 6.00 | 5.75

d’allongement Trame | 12.50 | 12.25 | 122 | 12.00 | 11.85
 Angle o Chaine | 66.66 | 72.22 | 72.22 | 69.44 | 66.66
d'infroissabilité Trame | 66.66 | 69.44 | 7222 | 69.44 | 69.44
Libre | 108.9 | 273.2 | 347.2 | 4152 | 450.72
Teneur en P otale | 698.4 | 7928 | 879.2 | 982.4 | 1068.8
formaldeéhyde (/). 10° Libre | 13.62 | 34.16 | 434 | 51.9 | 56.34
Totale | 87.3 | 99.1 | 109.9 | 122.8 | 133.6




Tab .IV.13- Influence de la concentration de ZnCl, sur la résistance a la traction,
'angle d’infroissabilité et la teneur en formaldéhyde(Réaknitt BMH)

Caractéristique Valeur Sens | Concentration de ZnCl; (g/l)
6 8 10 12 14
Résistance 4 la Chaine | 289 | 27 | 255 | 22 20
traction o Trame | 83.7 | 79.75 | 68.5 | 67 66
Taux o Chaine | 6.85 | 6.80 | 6.50 | 6.25 | 6.00
d’allongement Trame | 12.75 | 12.50 | 12.40 | 12.15 | 12.00
~ Angle o Chaine | 66.6 | 69.44 | 72.22 | 72.22 | 69.44
d'infroissabilite Trame | 69.44 | 69.44 | 72.22 | 69.44 | 69.44
Libre | 95.2 | 259.2 | 317.9 | 383.2 | 420
Teneur en PP Totale | 631.2 | 700 | 768.6 | 879.2 | 1008
formaldehyde (10" Libre | 11.9 | 324 |39.74 | 479 | 525
Totale | 78.9 | 87.5 | 96.08 | 109.9 | 126

Tab .IV.14-Influence de la concentration de MgCl, sur la résistance a la traction,
'angle d’infroissabilité et la teneur en formaldéhyde(Réaknitt BMH)

Caractéristique Valeur Sens Concentration de MgCl, (g/l)
6 8 10 12 14
Résistance a la Chaine | 32 31 | 29.7 | 252 | 245
traction o Trame | 91 82 | 725 | 70 68
Taux o Chaine | 7.00 | 6.95 | 6.80 | 6.50 | 6.25
d’allongement Trame | 12.90 | 12.60 | 12.50 | 12.35 | 12.25
~ Angle o Chaine | 61.11 | 63.88 | 69.44 | 72.22 | 72.22
d'infroissabilité Trame | 66.66 | 69.44 | 69.44 | 72.22 | 80.55
Libre | 70.4 | 2457 | 296.3 | 355.8 | 410
Teneur en PP Totale | 578.2 | 645.7 | 683.5 | 780 | 854.4
formaldehyde (@107 Libre | 8.8 |30.72 | 37.04 | 44.48 | 51.26
Totale | 72.28 | 80.72 | 85.44 | 97.5 | 106.8




Tab .IV.15- Influence du lavage a 40°C sur I'angle d’infroissabilité en présence du Fixaprét
CPN

L Sens Concentration du Fixaprét CPN (g/l)
Caractéristique
o | 40 | 50 [ 60 | 70 | 80 | 90 | 100
Résistance 4 la | Chaine | 42 | 35 | 32 | 28 | 265 | 23 | 21.8 | 20
traction (9f) | Trame [105.5| 94.1 |8834| 85 | 81 | 79.2 | 68.33 | 57.7
NO
Angle Chaine | 42 |49.62 | 5644 | 67.34 | 72.22 | 72.22 | 74.25 |77.22
d’infroissabilité
(%) Trame | 45 |52.12|60.28 | 68.44 | 72.22 | 72.22 | 79.94 |80.55
Chaine 47.27 | 54.22 | 64.87 | 70.00 | 70.00 | 72.10 | 75.22
1 AD (%)
Trame 50.24 | 57.86 | 65.28 | 69.54 | 70.00 | 76.24 | 77.48
Chaine 4527 | 51.42 | 61.27 | 67.25 | 68.42 | 70.12 | 72.44
2 AD (%)
Trame 48.10 | 54.23 | 62.48 | 67.42 | 69.12 | 73.48 | 74.42
Chaine 43.82 | 51.66 | 59.54 | 65.12 | 67.43 | 70.42 | 72.28
3 AD (%)
Trame 4622 | 516 | 5954|6512 | 67.43 | 70.42 | 72.28
Chaine 43.82 | 48.12 | 55.29 | 60.29 | 63.48 | 66.72 |68.12
4 AD (%)
Trame 46.22 | 50.85 | 56.43 | 61.34 | 64.12 | 68.24 |69.42
Chaine 43.82 | 48.12 | 53.22 | 58.42 | 61.42 | 64.43 |66.35
5 AD(%)
Trame 46.22 | 50.85 | 54.11 | 59.57 | 62.24 | 66.12 | 67.64
Chaine 43.82 | 48.12 | 53.22 | 58.42 | 60.11 | 63.24 |64.48
6 AD(%)
Trame 46.22 | 50.85 | 54.11 | 59.57 | 61.40 | 64.43 |65.29
Chaine 43.82 | 48.12 | 53.22 | 58.42 | 60.1 | 61.45 |63.32
7 AD(%)
Trame 46.22 | 50.85 | 54.11 | 59.57 | 61.40 | 62.72 |63.75
Chaine 43.82 | 48.12 | 53.22 | 58.42 | 60.11 | 61.45 | 63.32
8 AD(%)
Trame 46.22 | 50.85 | 54.11 | 59.57 | 61.40 | 62.72 | 63.75
Chaine 43.82 | 48.12 | 53.22 | 58.42 | 60.11 | 61.45 | 63.32
9 AD(%)
Trame 46.22 | 50.85 | 54.11 | 59.57 | 61.40 | 62.72 | 63.75
Angle Chaine 43.82 | 48.12 | 53.22 | 58.42 | 60.11 | 61.45 |63.32
d'infroissabilité | t3me 46.22 | 50.85 | 54.11 | 59.57 | 61.40 | 62.72 | 63.75
10
Résistance & la | Chaine 30 | 27 | 23 | 21 | 195 | 1820 |16.24
traction Trame 915 | 86.2 | 80.10 | 74.20 | 71.50 | 62.22 | 52.75




Tab .IV.16-Influence du lavage a 60°C sur la résistance a la traction, I'angle
d’infroissabilité et la teneur en formaldéhyde

L Sens Concentration du Fixaprét CPN (g/l)
caractéristique
0 40 | 50 | 60 70 80 | 90 | 100
Résistance & la | Chaine | 42 | 35 | 32 | 28 | 265 | 23 | 21.8 | 20
traction (9f) | Trame |105.5| 94.1 |88.34| 85 | 81 | 79.2 |68.33| 57.7
NO
Angle Chaine | 42 |49.62|56.44|67.34|72.22|72.22|74.25|77.22
d’infroissabilité
(%) Trame | 45 |52.12|60.28 |68.44 | 72.22 | 72.22|79.94 | 80.55
Chaine 47.2452.22|63.11| 69.66 | 69.32 | 70.42 | 74.29
1 AD (%)
Trame 50.22 | 56.48 | 64.28 | 69.44 |69.87 | 75.29 | 86.54
Chaine 45.45 | 49.45|59.42 | 64.29 | 65.45 | 66.54 | 71.38
2 AD (%)
Trame 48.65|52.22|60.24 | 65.32 | 66.35|71.28 | 83.22
Chaine 42.67 |47.11|56.68 | 61.45 | 62.29 | 63.58 | 68.29
3 AD(%)
Trame 45.86 | 49.28 | 57.28 | 62.87 | 63.82 | 67.68 | 78.42
Chaine 42,67 |47.11|52.48 | 58.54 | 59.27 | 61.75 | 65.45
4 AD(%)
Trame 45.86 | 49.28 | 53.29 | 59.32 | 60.54 | 64.29 | 74.12
Chaine 42,67 |47.11|52.48| 55.29 | 58.22 | 60.12 | 63.29
5 AD(%)
Trame 45.86 | 49.28 | 53.29 | 56.42 | 59.87 | 62.38 | 70.42
Chaine 42,67 |47.11|52.48| 55.29 | 57.82|59.25 | 61.15
6 AD(%)
Trame 45.86 |49.28 | 53.29 | 56.42 | 58.54 | 61.42 | 65.45
Chaine 42.67 |47.11|52.48 | 55.29 | 57.82 | 58.27 | 60.78
7 AD(%)
Trame 45.86 | 49.28 | 53.29 | 56.42 | 58.54 | 59.62 | 62.75
Chaine 42.67 |47.11|52.48 | 55.29 | 57.82 | 58.27 | 60.78
8 AD(%)
Trame 45.86 | 49.28 | 53.29 | 56.42 | 58.54 | 59.62 | 62.75
Chaine 42.67 |47.11|52.48 | 55.29 | 57.82 | 58.27 | 60.78
9 AD(%)
Trame 45.86 | 49.28 | 53.29 | 56.42 | 58.54 | 59.62 | 62.75
Angle Chaine 4267 |47.11|52.48| 55.29 | 57.82 | 58.27 | 60.78
d'infroissabilité | 1.5y 45.86 | 49.28 | 53.29 | 56.42 | 58.54 | 59.62 | 62.75
10
Résistance 4 la | Chaine 245 (2225|195 | 19 |17.85|15.12|14.85
traction Trame 86.5 [80.45| 78.5 | 73.5 |70.34| 63.5 | 50.12




Tab .IV.17- Influence du lavage a 90°C sur la résistance a la traction, I'angle

d’infroissabilité et la teneur en formaldéhyde

L Sens Concentration du Fixaprét CPN (g/l)
Caractéristique
0 40 50 60 70 80 90 | 100
Résistance 4 la | Chaine | 42 35 32 28 | 265 | 23 | 218 | 20
traction (gf) Trame | 105.5| 94.1 | 88.34| 85 81 | 79.2 |68.33| 57.7
NO
Angle Chaine | 42 |49.62|56.44 |67.34|72.22|72.22|74.25|77.22
d’infroissabilité
(%) Trame | 45 |52.12|60.28 |68.44 |72.22|72.22|79.94 | 80.55
Chaine 4527 | 54.75 | 63.34 | 67.29 | 68.89 | 70.87 | 74.85
1 AD (%)
Trame 48.43 | 56.25 | 64.44 | 68.87 | 69.45 | 74.75 | 76.29
Chaine 41.34 | 50.87 | 58.29 | 63.89 | 64.35 | 66.29 | 70.25
2 AD (%)
Trame 43.12 | 52.32 | 59.47 | 64.54 | 65.65 | 70.12 | 72.87
Chaine 41.34 | 46.12 | 54.32 | 58.29 | 61.65 | 63.22 | 67.85
3 AD (%)
Trame 43.12 | 48.63 | 55.54 | 59.85 | 62.35 | 66.85 | 69.45
Chaine 41.34 | 46.12 | 50.87 | 54.65 | 58.85 | 61.67 | 64.89
4 AD (%)
Trame 43.12 | 48.63 | 51.25 | 55.67 | 59.65 | 63.48 | 66.87
Chaine 41.34 | 46.12 | 50.87 | 54.65 | 56.25 | 59.87 | 62.12
5 AD(%)
Trame 43.12 | 48.63 | 51.25 | 55.67 | 57.34 | 60.35 | 64.87
Chaine 41.34 | 46.12 | 50.87 | 54.65 | 56.25 | 58.12 | 60.85
6 AD(%)
Trame 43.12 | 48.63 | 51.25 | 55.67 | 57.34 | 58.89 | 62.29
Chaine 41.34 | 46.12 | 50.87 | 54.65 | 56.25 | 58.12 | 59.27
7 AD(%)
Trame 43.12 | 48.63 | 51.25|55.67 | 57.34 | 58.89 | 60.43
Chaine 41.34 | 46.12 | 50.87 | 54.65 | 56.25 | 58.12 | 59.27
8 AD(%)
Trame 43.12 | 48.63 | 51.25 | 55.67 | 57.34 | 58.89 | 6.43
Chaine 41.34 | 46.12 | 50.87 | 54.65 | 56.25 | 58.12 | 59.27
9 AD (%)
Trame 43.12 | 48.63 | 51.25 | 55.67 | 57.34 | 58.89 | 60.43
Angle Chaine 41.34 | 46.12 | 50.87 | 54.65 | 56.25 | 58.12 | 59.27
dinfroissabilité | 1516 43.12 | 48.63 | 51.25 | 55.67 | 57.34 | 58.89 | 60.43
10
Résistance 4 la | Chaine 225 |21.34|17.45|16.85| 16.00 | 15.19 | 13.00
traction Trame 83.45|78.12 | 75.22 | 70.45 | 67.45 | 49.25 | 42.50




Tab .IV.18-Influence du lavage a 40°C sur I'angle d’infroissabilité en présence du

Réaknitt BMH

L Sens Concentration du Réaknitt BMH (g/l)
Caractéristique
0 40 50 60 70 80 90 | 100
Résistance 4 | Chaine | 42 37 | 355 | 33 | 327 | 31 | 265 | 24
- la traction (9f) | Trame | 1055 | 98 | 918 | 88 83 82 | 715 | 595
Angle Chaine| 42 |47.55| 54.44 | 61.44 | 68.11 | 72.22 | 72.22 | 77.77
d’infroissabilité
(%) Trame | 45 |4911| 5822 | 62.44 | 69.44 | 69.44 | 72.22 | 80.55
Chaine 4412 | 50.41 | 56.23 | 64.11 | 69.12 | 70.12 | 72.22
1 AD (%)
Trame 46.11 | 55.27 | 58.12 | 65.12 | 67.27 | 70.33 | 78.47
Chaine 42.80 | 4933 | 52.73 | 62.83 | 67.34 | 68.32 | 70.32
2 AD (%)
Trame 4558 | 53.67 | 56.37 | 63.71 | 65.83 | 69.05 | 76.24
Chaine 42.80 | 4854 | 51.19 | 60.23 | 65.22 | 66.14 | 67.34
3 AD(%)
Trame 4558 | 50.11 | 54.83 | 61.17 | 64.11 | 66.87 | 73.83
Chaine 4280 | 4854 | 49.34 | 58.44 | 62.52 | 63.92 | 65.19
4 AD(%)
Trame 4558 | 50.11 | 52.41 | 59.63 | 61.67 | 64.15 | 72.12
Chaine 4280 | 4854 | 49.34 | 55.22 | 60.21 | 61.33 | 63.73
5 AD(%)
Trame 4558 | 50.11 | 52.41 | 57.44 | 59.83 | 62.47 | 70.22
Chaine 4280 | 4854 | 49.34 | 55.22 | 58.12 | 58.87 | 61.19
6 AD(%)
Trame 4558 | 50.11 | 52.41 | 57.44 | 59.83 | 59.92 | 68.17
Chaine 42.80 | 4854 | 49.34 | 5522 | 58.12 | 58.87 | 59.32
7 AD(%)
Trame 4558 | 5011 | 52.41 | 57.44 | 59.83 | 59.92 | 66.24
Chaine 42.80 | 4854 | 49.34 | 5522 | 58.12 | 58.87 | 59.32
8 AD(%)
Trame 4558 | 5011 | 52.41 | 57.44 | 59.83 | 59.92 | 66.24
Chaine 42.80 | 4854 | 49.34 | 5522 | 58.12 | 58.87 | 59.32
9 AD(%)
Trame 4558 | 50.11 | 52.41 | 57.44 | 59.83 | 59.92 | 66.24
Angle Chaine 4280 | 4854 | 49.34 | 55.22 | 58.12 | 58.87 | 59.32
dinfroissabilité | 151 4558 | 50.11 | 52.41 | 57.44 | 59.83 | 59.92 | 66.24
10
Résistance & | Chaine 32 | 2995 | 2733 | 2422 | 22.87 | 19.32 | 17.24
la traction | 156 048 | 8712 | 80.34 | 755 | 74.15 | 63.19 | 54.50




Tab.IV.19-Influence du lavage a 60°C sur I'angle d’infroissabilité en présence du

Réaknitt BMH

L Sens Concentration du Réaknitt BMH (g/l)
Caractéristique
0 40 50 60 70 80 90 100
Résistance 4 | Chaine | 42 37 355 | 33 | 327 | 31 | 265 | 24
la traction (9f) | Trame | 1055 | 98 918 | 88 83 82 | 715 | 595
NO
Angle Chaine | 42 4755 | 54.44 | 61.44 | 68.11 | 72.22 | 72.22 | 77.77
d’infroissabilité
(%) Trame | 45 | 4911 | 58.22 | 62.44 | 69.44 | 69.44 | 72.22 | 80.55
Chaine 4433 | 5134 | 57.24 | 6529 | 69.34 | 70.34 | 74.28
1 AD (%)
Trame 4617 | 54.38 | 58.22 | 66.44 | 66.28 | 69.28 | 76.87
Chaine 4228 | 4827 | 5374 | 62.19 | 65.78 | 67.84 | 71.19
2 AD (%)
Trame 4534 | 51.78 | 55.77 | 63.87 | 63.45 | 65.34 | 73.25
Chaine 4228 | 4234 | 50.34 | 59.34 | 63.19 | 65.22 | 68.42
3 AD(%)
Trame 4534 | 50.33 | 52.50 | 60.28 | 60.78 | 62.87 | 70.87
Chaine 4228 | 42.34 | 50.11 | 58.55 | 62.44 | 63.81 | 66.78
4 AD(%)
Trame 4534 | 5033 | 51.28 | 59.19 | 59.11 | 62.44 | 68.45
Chaine 4228 | 42.34 | 50.11 | 57.48 | 60.34 | 60.12 | 65.34
5 AD(%)
Trame 4534 | 5033 | 51.28 | 58.34 | 57.87 | 59.87 | 67.22
Chaine 4228 | 42.34 | 50.11 | 57.48 | 58.22 | 59.29 | 64.73
6 AD(%)
Trame 4534 | 50.33 | 51.28 | 58.34 | 56.94 | 58.71 | 66.54
Chaine 4228 | 4234 | 50.11 | 57.48 | 58.22 | 59.12 | 63.76
7 AD(%)
Trame 4534 | 50.33 | 51.28 | 58.34 | 56.94 | 58.34 | 65.19
Chaine 4228 | 4234 | 50.11 | 57.48 | 58.22 | 59.12 | 62.78
8 AD(%)
Trame 4534 | 50.33 | 51.28 | 58.34 | 56.94 | 58.34 | 64.65
Chaine 4228 | 4234 | 50.11 | 57.48 | 58.22 | 59.12 | 62.78
9 AD(%)
Trame 4534 | 50.33 | 51.28 | 58.34 | 56.94 | 58.34 | 64.65
Angle Chaine 4228 | 4234 | 50.11 | 57.48 | 58.22 | 58.12 | 62.78
dinfroissabilité | .5 me 4534 | 50.33 | 51.28 | 58.34 | 56.94 | 58.34 | 64.65
10
Résistance & | Chaine 26 255 | 2332 | 217 | 19.98 | 16.45 | 15.12
la traction | 150 88 819 | 795 | 742 | 71.44 | 63.67 | 50.48




Tab.IV.20-Influence du lavage a 90°C sur I'angle d’infroissabilité en présence du
Réaknitt BMH

. Sens Concentration du Reéaknitt BMH (g/l)
Caractéristique
0 40 50 60 70 80 90 | 100
Résistance a | Chaine | 42 37 | 355 | 33 | 327 | 31 | 265 | 24
la traction (9f) | Trame | 1055| 98 | 918 | 88 | 83 | 82 | 715 | 595
NO
Angle Chaine| 42 | 47.55|54.44 | 61.44 |68.11 | 72.22 | 72.22 | 77.77
d’infroissabilité
(%) Trame | 45 | 49.11 | 58.22 | 62.44 | 69.44 | 69.44 | 72.22 | 80.55
Chaine 43.28 | 47.62 | 53.42 | 61.25 | 66.84 | 67.19 | 70.87
1 AD (%)
Trame 44.67 | 50.83 | 54.28 | 61.98 | 61.22 | 66.25 | 73.28
Chaine 42.64 | 46.87 | 51.29 | 59.42 | 64.12 | 65.87 | 67.25
2 AD (%)
Trame 43.28 | 50.12 | 52.83 | 59.73 | 59.34 | 63.45 | 70.65
Chaine 4264 | 46 |51.11 |58.12| 63.27 | 64.25 | 66.43
3 AD(%)
Trame 43.28 | 49.33 | 51.98 | 58.78 | 58.92 | 61.87 | 69.45
Chaine 4264 | 46 | 51.11 |57.24 | 62.43 | 63.22 | 65.19
4 AD(%)
Trame 43.28 | 49.33 | 51.98 | 57.34 | 58.28 | 60.29 | 68.25
Chaine 4264 | 46 |51.11 |57.24| 61.25 | 62.87 | 64.87
5 AD(%)
Trame 43.28 | 49.33 | 51.98 | 57.34 | 58.14 | 59.98 | 67.43
Chaine 4264 | 46 |51.11 |57.24| 61.25 | 62.75 | 64.28
6 AD(%)
Trame 43.28 | 49.33 | 51.98 | 57.34 | 58.14 | 59.45 | 66.33
Chaine 4264 | 46 | 51.11 |57.24 | 61.25 | 62.75 | 64.28
7 AD(%)
Trame 43.28 | 49.33 | 51.98 | 57.34 | 58.14 | 59.45 | 66.33
Chaine 4264 | 46 |51.11 |57.24 | 61.25 | 62.75 | 64.28
8 AD(%)
Trame 43.28 | 49.33 | 51.98 | 57.34 | 58.14 | 59.45 | 66.33
Chaine 4264 | 46 |51.11 |57.24| 61.25 | 62.75 | 64.28
9 AD(%)
Trame 43.28 | 49.33 | 51.98 | 57.34 | 58.14 | 59.45 | 66.33
Angle Chaine 4264 | 46 |51.11 |57.24 | 61.25 | 62.75 | 64.28
d'infroissabilité | 151 43.28 | 49.33 | 51.98 | 57.34 | 58.14 | 59.45 | 66.33
10
Résistance 4 | Chaine 24 | 244 | 21 19 | 16.50 | 15.25 | 12.85
la traction | 156 84 80 77 73 | 69.25 | 60.33 | 43.25




Tab .IV.21-Influence du lavage a différentes températures sur la teneur en formaldéhyde( Fixaprét CPN)

T°C 40°C 60°C 90°C
N° | Formaldéhyde libre Formaldéhyde Formaldéhyde Formaldéhyde Formaldéhyde Formaldéhyde
totale libre totale libre totale
(g/1).107 ppm (e/M1).10°| ppm [(g/1).10°| ppm [(g/).10°| ppm |[(/1).10°| ppm |(g/).10°| ppm
0 33.63 269.04 79.82 | 638.56 | 33.63 | 269.64 | 79.82 | 638.56 | 33.63 | 269.04 | 79.82 | 638.56
1 19.73 157.84 62.56 | 500.48 | 13.91 111.28 | 55.85 | 446.88 | 12.92 | 103.36 | 50.09 | 400.72
2 16.47 131.76 5541 | 443.28 | 11.53 92.24 48.18 | 385.44 | 09.22 73.76 45.62 | 364.96
3 11.00 88.00 48.06 | 384.48 | 08.63 69.04 44.51 | 356.08 | 06.85 54.8 41.79 | 334.32
4 07.92 63.36 41.25 | 330.00 | 06.38 51.04 38.92 | 311.36 | 05.73 45.84 35.28 | 282.24
5 07.67 61.20 3493 | 279.44 | 05.74 45.92 30.89 | 247.12 | 04.29 34.32 32.19 | 227.52
6 07.01 56.08 28.30 226.4 04.29 34.32 22.59 | 180.72 | 03.27 26.16 20.79 | 170.32
7 06.20 49.60 2479 | 198.32 | 03.49 27.92 21.08 | 141.64 | 02.94 23.52 19.85 138.8
8 04.08 32.64 20.56 | 164.48 | 03.27 26.16 13.65 119.2 02.86 22.88 10.63 | 105.04
9 03.52 28.16 17.05 136.4 02.85 22.8 12.48 99.84 02.63 21.04 09.72 91.76
10 02.9 23.20 12.85 102.8 02.75 22.00 10.29 82.32 02.35 18.80 08.29 76.32




Tab.IV.22-Influence du lavage a différentes températures sur la teneur en formaldéhyde(Réaknitt BMH)

T°C 40°C 60°C 90°C
Ne° Formaldéhyde Formaldéhyde Formaldéhyde Formaldéhyde Formaldéhyde Formaldéhyde
libre totale libre totale libre totale
(1).10°| ppm |(g/).10°| ppm |(g/1).10°| ppm |(g/D.10°| ppm |(g/).10°| ppm |(g/).10°| ppm
0 30.72 | 245.76 | 80.72 645.7 30.72 | 245.76 | 80.72 645.7 30.72 | 245.76 | 80.72 645.7
1 17.60 | 140.86 | 61.66 | 493.25 | 1297 | 103.78 | 54.18 | 44345 | 12.63 101.08 | 48.16 | 385.28
2 13.38 | 107.05 | 56.97 | 455.73 | 11.32 90.63 49.37 394.9 08.77 70.18 41.75 | 334.00
3 09.45 75.64 48.69 | 389.55 | 08.56 68.54 4429 | 35436 | 06.67 53.37 39.39 | 315.16
4 07.54 60.38 42.6 340.8 05.94 47.52 39.73 | 317.81 | 04.56 36.52 34.44 | 275.52
S 06.55 52.39 37.00 295.9 04.47 35.80 34.51 276.1 03.03 24.28 28.35 | 226.83
6 06.10 48.85 30.40 | 243.49 | 03.34 26.73 2475 | 198.03 | 02.67 21.40 22.36 | 178.90
7 05.60 44.80 26.37 | 21095 | 02.52 20.22 22.37 | 17898 | 02.49 19.90 17.66 | 141.34
8 04.54 36.32 2480 | 198.61 | 02.42 19.36 17.22 | 137.79 | 02.40 19.20 13.44 | 107.57
9 04.34 34.72 22.50 | 180.02 | 02.34 18.75 14.8 118.42 | 02.18 17.40 12.82 | 102.60
10 03.95 | 31.60 20.00 | 160.00 | 02.24 17.98 14.43 | 11545 | 02.11 16.93 12.20 97.62




Tab .IV.23-Influence de I'addition de I'éthyléne glycol sur le dégagement du
formaldéhyde, la résistance a la traction et 'angle d’infroissabilité (Fixaprét CPN)

Caractéristique Valeur Sens Concentration de I'éthyléne glycol (g/l)
0 5 10 15 20 25
Résistance 3 Chaine | 26.5 | 30.48 | 32.63 | 34.85 | 36.12 | 38.54
latraction s Trame | 81.00 | 85.32 | 86.83 | 88.89 | 90.11 | 92.65
Taux , | Chaine| 575 | 600 | 6.15 | 625 | 650 | 685
d’allongement Trame | 12.50 | 12.75 | 13.00 | 13.15 | 13.25 | 13.35
 Ange | ,, |Chaine| 7222 | 7128 | 69.85 | 68.45 | 67.25 | 65.94
d'infroissabilité Trame | 72.22 | 71.56 | 70.45 | 69.12 | 67.85 | 66.11
Libre | 33.63 | 13.42 | 11.64 | 08.28 | 07.66 | 05.28
Teneur en PP [ Totale | 269.04 | 107.36 | 93.12 | 66.24 | 61.28 | 42.24
formaldehyde .| Libre | 79.82 | 58.22 | 56.44 | 52.85 | 50.28 | 49.22
O ale | 638.56 | 465.76 | 45152 | 422.8 | 402.32 | 393.76

Tab .IV.24- Influence de 'addition de I'éthyléne glycol sur le dégagement du
formaldéhyde, la résistance a la traction et I'angle d’infroissabilité (Réaknitt BMH)

Caractéristique Valeur Sens Concentration de I'éthyléne glycol (g/l)
0 5 10 15 20 25

Résistance a la Chaine 31 35.25 | 37.43 | 39.87 | 41.66 | 42.88
traction o Trame | 82 | 86.22 | 87.87 | 89.24 | 90.12 | 91.33
Taux " Chaine | 6.80 | 7.00 | 725 | 7.75 | 8.00 | 8.15
d'allongement Trame | 12.50 | 12.75 | 12.80 | 13.00 | 13.10 | 13.25
~ Angle " Chaine | 72.22 | 71.32 | 70.27 | 68.87 | 67.22 | 66.34
d'infroissabilité Trame | 69.44 | 68.34 | 67.12 | 65.28 | 64.32 | 63.87
Libre | 24576 | 81.93 | 734 | 64.97 | 58.02 | 51.92
Teneur en PP [ otale | 6457 | 4537 | 43539 | 414.9 | 403.88 | 391.68
formaldéhyde .| Libre | 3072 | 1024 | 947 | 812 | 7.25 | 6.49
O T ale | 8072 | 56.72 | 5442 | 51.87 | 5049 | 48.96




Tab .IV.25- Influence de 'addition de I'urée au bain d’apprét sur I'angle
d’infroissabilité, la résistance a la traction et la teneur en formaldéhyde libre et
totale (Fixaprét CPN)

Caractéristiques Sens Concentration de l'urée (g/l)
Valeur
0 5 10 15 20 25
Résistance 4 la Chaine| 26.5 | 29.85 | 31.45 | 33.96 | 35.65 | 3811
tracti of
raction Trame | 81.00 | 83.63 | 85.28 | 88.53 | 90.29 | 92.96
Taux y Chaine| 575 | 595 | 615 | 6.45 | 6.80 | 7.00
] 0
d'allongement Trame | 12.50 | 12.75 | 12.85 | 13.00 | 13.10 | 13.25
Angle y Chaine | 72.22 | 71.29 | 70.11 | 68.87 | 67.11 | 65.85
y . T ()
d'infroissabilité Trame | 72.22 | 71.83 | 70.45 | 69.22 | 68.12 | 65.96
Libre | 33.63 | 21.48 | 1912 | 17.42 | 15.68 | 14.96
ppm
Teneur en Totale | 269.04 | 171.84 | 152.96 | 139.36 | 125.44 | 119.68
formaldéhyde . 10° Libre | 79.82 | 77.11 | 75.25 | 72.48 | 70.89 | 70.12
gr).
Totale | 638.56 | 616.88 | 602.00 | 579.84 | 567.12 | 560.96

Tab .1V.26-Influence de I'addition de I'urée au bain d’apprét sur I'angle
d’infroissabilité ,la résistance a la traction et la teneur ne formaldéhyde libre et
totale (Réaknitt BMH)

Caractéristique Sens Concentration de l'urée (g/l)
Valeur
0 5 10 15 20 25
Résistance 2 la Chaine | 31 | 33.45 | 3512 | 37.66 | 39.85 | 41.22
tracti of
raction Trame 82 84.18 | 86.37 | 88.73 | 90.28 | 92.87
Taux . Chaine | 6.80 | 7.00 | 715 | 765 | 7.95 8.15
] 0
d’allongement Trame | 1250 | 12.75 | 12.85 | 12.95 | 13.10 | 13.25
Angle . Chaine | 7222 | 7112 | 69.24 | 68.11 | 66.87 | 65.73
). . R ()
d’infroissabilite Trame | 69.44 | 68.24 | 66.66 | 65.89 | 64.97 | 64.11
Libre | 245.76 | 156.59 | 143 | 1305 | 121.15 | 114.91
ppm
Teneur en Totale | 6457 |628.45| 612.4 | 59552 | 587 | 570.28
formaldéhyde _| Libre | 3072 | 1957 | 17.88 | 16.32 | 15.14 | 14.36
(g/).10
Totale | 80.72 | 78.56 | 76.59 | 74.44 | 7338 | 71.29




Tab.lV.27.densité optique en fonction de la concentration en formaldéhyde.

Prise d’essai g/1.10 Densité optique
01.68 0.045
03.36 0.077
05.04 0.088
06.72 0.119
08.40 0.132
10.08 0.153
11.76 0.172
13.44 0.195
15.12 0.210
16.80 0.219
18.48 0.228
20.16 0.243
21.84 0.273
23.52 0.292
25.20 0.320
26.88 0.341
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